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Case P-752 



Patentanaprttche 

(l . \ Diphenylatherverbindungen der allgemeinen Forrael I 

( A ) * 



V_/ v ' "° 2 (I) 

i 

worin 

(1) A und B je fiir ein Halogenatom, eine nledrige 
Alkylgruppe Oder eine halogensubstituierte niedrige Alkyl- 
gruppe stehen; 

(2) m und n je fUr eine ganze Zahl von 0-^3 stehen 
und m + n » 0 *v 3 sind; und 

(3) R fUr 

Rl 2 Rl 2 



-N-N 



V * " N " N v ) 



(diese Gruppe ist eine Gruppe ait einer cyclischen Gruppe, 
die ein Stickstoffatom darin enthMlt) 
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(im Falle dieser Gruppe stellt die allgemeine Fonael I 
zwei Molekiile dar, die durch Y gebunden sind) steht, v/orin 

(a) R 1 ein Wasserstoffatom, eine Alkylgruppe, 

eine niedrige Alkenylgruppe , eine Alkinylgruppe , eine unsub- 
stituierte Phenylgruppe , eine substituierte Phenylgruppe , 
eine Alkoxycarbonyigruppe , eine unsubstituierte Phenoxy- 
carbonylgruppe , eine substituierte Phenoxycarbonylgruppe , 
eine Alkylcarbamoylgruppe , eine Alkyl-(thiocarbaiaoyl) -gruppe, 
eine unsubstituierte Benzoylgruppe , eine substituierte 
Benzoylgruppe, eine unsubstituierte Acylgruppe oder eine ha- 
logensubstituierte Acylgruppe bedeutet: 

(b) R und R-* je ein Wasserstoffatom, eine Alkyl- 
gruppe, eine niedrige Alkenylgruppe, eine Cycloalkylgruppe, 
eine unsubstituierte Phenylgruppe, eine O,0-Dlalk>lthio- 
phosphorylgruppe oder eine Gruppe der folgenden Formeln 

? S X 

-CH-COOR 7 , -C-R 8 , -S0 2 R 9 und -C-NH-R 10 bedeuten, worin 

(i) R und R 7 je ein V/asserstoffatom oder eine 
niedrige Alkylgruppe bedeuten; 

(ii) R ein V'asserstoffatom, eine Alkylgruppe, eine 
niedrige Alkenylgruppe, eine unsubstituierte Phenylgruppe, 
eine substituierte Fhenylgruppe , eine 3enzylgruppe, eine 
halogensubstituierte niedrige Alkylgruppe, eine substituierte 
Phenoxygruppe, eine substituierte niedrige Alkylgruppe, eine 
unsubstituierte Phenoxygruppe, eine substituierte niedrige 
Alkylgruppe, eine niedrig -alkoxysubstituierte niedrige 
Alkylgruppe, eine carboxysubstituierte Alkylgruppe, eine 
niedrige Alkoxycarbonyigruppe, eine alkoxycarbonylsubstitu- 
ierte Alkylgruppe, eine carboxysubstituierte niecu i.^e Al- 
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kenylgruppe, eine alkoxycarbonylsubstituierte niedrige 
Alkenylgruppe, eine Acetylgruppe , eine Alkylthlogruppe, 
eine.Phenoxygruppe Oder eine niedrige Aikoxygruppe bedeutet; 

(iii) R 9 bedeutet eine niedrige Alkylgruppe , eine 
unsubstituierte Phenylgruppe , eine substituierte Phenyl- 
gruppe oder eine Alkylaminogruppe; 

(iv) X bedeutet ein Sauers toff atom oder ein Schwe- 

felatom; 

(v) R 10 bedeutet ein Wasserstoffatom, eine Alkyl- 
gruppe, eine niedrige Alkeny3>;ruppe , eine Cycloalkylgruppe , 
eine unsubstituierte Phenylgruppe oder eine substituierte 
Phenylgruppe; und 




o 



wobei n' eine ganze Zahl von 2^5 bedeutet; 

(c) R und R 5 Je ein Wasserstoffatom, ein Halogen- 
atom, eine Alkylgruppe, eine niedrige Alkenylgruppe, eine 
unsubstituierte Phenylgruppe, eine Styrylgruppe, eine 
niedrige Aikoxygruppe, eine halogensubstituierte niedrige 
Alkylgruppe, eine hydro xysubstituierte niedrige Alkylgruppe, 
eine cyano substituierte niedrige Alkylgruppe, eine carboxy- 
substituierte niedrige Alkylgruppe, eine niedrig-alkoxycarbo- 
nylsubstituierte niedrige Alkylgruppe, eine niedrise Allr/1- 
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thiogruppe, eine Furylgruppe bedeuten Oder worin R^ und R 5 
zusammen eine Alkylengruppe bilden; und 

0 0 0 0 0 

(d) Y fUr -C-, -C-C- oder -c-(CH 2 ) nlr — C- steht, 

wobei n" eine ganze Zahl von 1^4 bedeutet. 

2. Herbizide, dadurch gekennzeichnet , daS sie als 

aktiven Bestandteil mindestens eine Dipher.ylatherverbin- 
dung enthalten, die durch die allgemeine Formel I 

(a) 

N0„ (I) 



,.,":£> -0- 



dargestellt wird, worin A, B, m, n und R die in Formel I 
von Anspruch 1 gegebenen Definitionen bosiizen. 

3. Verfahren zur Herstellung einer DiphenylStherver- 

bindung der allgemeinen Formel I' 

I 1 

N - 



. > / < w, (I 1 ) 



(D) n W 

worin A, B, m und n die oben gegebenen Definitionen besitzen 
und R 1 , R 2 und R, je ein Wassers toff atom oder e.*ne niedrigc 
Alkylgruppe bedeuten, dadurch gekennzeichnet, daB man eine 
Verbindurg der allgemeinen Formel II 

(A). _ (II) 
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mlt einem Alkylhydrazin der allgemeinen Formel III 

^ R 2 
R 3 

worin X' flir ein Halogenatom, eine Nitrogruppe oder eine 
Phenoxygruppe , die durch die allgemeine Formel 




wird, stehx, worin A, B, m, n, , R 2 und R ? die oben ge- 
gebenen Definitionen besitzen* 

4. Verfahren zur Herstellung von Diphenylatherverbin- 

dungen der allgemeinen Formel I 

worin A, B, m, n und R die oben gegebenen Definitionen be- 
sitzen, 

dadurch gekennzeichnet , dafl man Diphenylatherverbindungen 
der allgemeinen Formel I' 




worin A, B, m, n, R 1 , R 2 und R^ die oben gegebenen Defini 
tionen besitzen, in an sich bekannter V/eise umsetzt. 
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MITSUI TOATSU CHEMICALS , INC. 
Toklo /Japan 



Diphenylatherderivate und Herbizide 



Beschreibung 

Die Erfindung betrifft neue Diphenylatherhydrazinderivate, 
insbesondere 2-Nitro-5- (kernsubst . -phenoxy) -phenyl- 
hydrazinderivate. Sie sind niitzliche selektive Herbizide 
mit hoher herbizider Aktivitat und Restwirksamkeit. 

Die Erfindung betrifft neue Diphenylatherverbindungen und 
neue Herbizide. die mindestens eine der Verbindungen als 
aktiven Bestandteil enthalten. 

Eine Reihe von Diphenylatherverbindungen wurde in der Vergan- 
genheit auf ihre praktische Verwendung als Herbizide unter- 
sucht. Dieoe Verbindungen sind jedoch in vielen Fallen in 
der herbiziden Aktivitat, der Entwicklungsart, der Selekti- 
vitat, der Dauer der Y/irkung usw. unterschiedlich, abhangig 
von geringen Unterschieden in der chemischen Struktur, wie 
der Art, der Zahl und der Stellung ihrer Substituenten, und 
es 1st sehr schwierig, die herbizide Aktivitat der Verbin- 
dungen aus der Ahnlichkeit der chemischen Strukturen der 
Verbindungen vorherzusai*en. 

Wie z.B. in der US-PS 3 316 080 und der JA-AS 9898/1963 t>e- 
schrieben, ist es gut bekannt, dafl einige der Diphenyl- 
atherverbindungen Uberlegene herbizide Akti vita ten aufv/eisen. 
Beispielsweise wurden 2,4,6-Trichlor-4'-nitrodiphenylather 
und 2, 4-Dichlor-3 , -metho^-4'-nitrodi?heny lather vielfach 
als Herbizide fur die Anfangszeit auf dem Feld. wo der ileis 
noch auf dem Halm ist, verwendet. 
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Da diese Verbindungen dedoch eine ungenttgende Restwirksamkeit 
zeigen und da es achwierig 1st. die Unkrauter vollatandig 
zu kontrollieren, wenn ihre Wirkungszeit vorllber 1st, be- 
steht ein Bedarf nach Herbiziden flir Felder, auf denen die 
FrUchte noch an den Halmen sind, insbesondere Reisf elder, 
nit erhohter herbizider Aktivitat und einer sicheren Selek- 
tivitat als aie die oben erwHhnten, bekannten Diphenylather- 
verbindungen aufwo.'.aen. Die Verbindungen sollen weiterhin 
eine herbizide Aktivitat besitzen, mit denen die winter- 
harten bzw. perennierenden Unkrauter von Peldern mit Nutz- 
pflanzen auf den Halmen, die echwerzu kontrollieren aind, 
kontrolliert werden .kBnnen. 

Anderereeits wurde 2 ,4-Dichlor-4'-nitrodiphenyiather vielfach 
als Herbizid fUr Hutzpflanzen auf trockenen Feldern verwen- 
det, und es sind auflerdem bestimmte DiphenylMtherverbindungen 
bekannt mit herbizider Aktivitat. Diese Verbindungen sind 
jedoch in ihrer Wirksamkeit gegenUber breitbiattrigen Un- 
krautern ungenligend, und es besteht daher ein Bedarf fttr 
die Entwicklung vou Herbiziden ftir trockene Felder mit 
Hutzpflanzen, die eine hohere herbizide Aktivitat und eine 
sichere Selektivitat als die bekannten Diphenylatherver- 
bindungen besitzen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, 
neue Diphenylatherderivate zur Verfugung zu stellen, die 
eine Uberlegene herbizide Aktivitat aufweisen. 

ErfindungsgemaB sollen neue Herbizide mit hdherer Selektivi- 
tat und Restwirksamkeit zur Verfugung gestellt werden, mit 
denen winterharte Unkrauter, die schwierig zu kontrollieren 
Bind, kontrolliert werden kBnnen. 

Oegenstand der Erfindung sind neue Diphenyiatherverbindunsen, 
die durch die folgende allgemeine Formel I dargestellt ver- 



•V 
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den, und Herbizide, die mindestens eine dieser Verbindungen 
als aktiven Bestandteil enthalten 



(a) 



<»>» 

worin 



(i) 



NO, 



(1) A und B je ein Halogenatom, eine niedrige 
Alkylgruppe oder eine halogensubstituierte niedrige Alkyl- 
gruppe bedeuten; 

(2) m und n je eine ganze Zahl von 0~3 bedeuten 
und m + n = 0 ~ 3 sind; und 

(3) R ftir 

R 1 R 2 R 1 ,2 

-N-N^ , -N-N J 
R 3 R 

(diese Gruppe ist eine Gruppe mit einer cyclischen Gruppe, 
die ein Sticks toff atom darin enthalt) 



o 2 n 



(im Falle dieser Gruppe stent die allgemeine Formel I 
?wei MolekUle dar, die durch Y gebunden sind) stent, worin 
(a) R 1 ein Wasserstoffatom, eine Alkylgruppe, be- 
vorzugt eine niedrige Alkylgruppe; eine niedrige Alkenyl- 
gruppe, eine Alkinylgruppe , eine unsubstituierte Phenyl- 
gruppe, eine substituierte Phenylgruppe , vorzugsweise eine 
halogensubstituierte Phenylgruppe, eine Alkoxycarbonyl- 
grappe, vorzugsweise eine niedrige Alkoxycarbonylgruppe , 
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eine unsubstituierte Phenoxycarbonylgruppe, eine substi- 
tulerte Phenoxycarbonylgruppe, bevorzugt eine halogensub- 
stituierte Phenoxycarbonylgruppe, eine Alkylcarbamoyl- 
gruppe, bevorzugt eine niedrige Alkylcarbamoylgruppe , 
eine Alkyl-(thiocarbamoyl)-gruppe, eine unsubstituierte 
Benzoylgruppe , eine substituierte Benzoylgruppe, vorzugs- 
weise eine halogensubstituierte Benzoylgruppe, eine unsub- 
stituierte Acylgruope Oder eine halogensubstituierte Acyl- 
gruppe bedeutet; 

(b) R 2 und R^ je ein Wassers toff atom, eine Alley 1- 
gruppe, bevorzugt eine niedrige Alkylgruppe, eine niedrige 
Alkenylgruppe , eine Cycloalkylgruppe, eine unsubstituierte 
Phenylgruppe , eine O,0-Dialkylthiophosphorylgruppe, 
R 6 0 X 

-CH-COOR' , -C-R , -S0 2 R^ oder -C-NH-R u bedeuten, worin 

(i) und R 7 je ein Wasserstoffatom oder eine 
niedrige Alkylgruppe bedeuten; 

(ii) R 8 ein Wasserstoffatom, eine Alkylgruppe, 
bevorzugt eine niedrige Alkylgruppe , eine niedrige Alkenyl- 
gruppe, eine unsubstituierte Phenylgruppe, eine substituier- 
te Phenylgrappe , bevorzugt eine halogensubstituierte Phenyl- 
gruppe, eine Benzylgruppe, eine halogensubstituierte niedri- 
ge Alkylgruppe, eine substituierte Phenoxygruppe , eine sub- 
stituierte niedrige Alkylgruppe, eine unsubstituierte Phen- 
oxygruppe, eine substituierte niedrige Alkylgruppe, eine 
niedrig-alkoxysubstituierte niedrige Alkylgruppe, eine 
carboxy substituierte Alkylgruppe, bevorzugt eine carboxysub- 
stituierte niedrige Alkylgruppe, eine niedrige Alkoxy- 
carbonylgruppe , eine alkoxycarbonylsubstituierte Alkyl- 
gruppe, bevorzugt eine alkoxycarbonylsubstituierte niedrige 
Alkylgruppe, eine carboxysubstituierte niedrige Alkenyl- 
gruppe, eine alkoxycarbonylsubstituierte niedrige Alkenyl- 
gruppe, eine Acetylgruppe , eine Alkylthiogruppe , eine Phen- 
oxygruppe oder eine niedrige Alkoxygruppe bedeutet; 
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(iii) R 9 eine niedrige Alkylgruppe, eine unsub- 
stituierte Phenylgruppe, eine substitulerte Phenylgruppe, 
bevorzugt eine niedrig-alkylsubstituierte Phenylgruppe 
oder eine Alkylaminogruppe, bevorzugt eine niedrige Alkyl- 
aminogruppe, bedeutet; 

(iv) X ein Sauerstoff- oder Schwefelatom bedeutet; 

(v) R 10 ein Wasserstoffatom, eine Alkylgruppe, eine 
niedrige Alkenylgruppe, eine Cycloalkylgruppe , eine unsub- 
stituierte Phenylgruppe oder eine substituierte Phenyl- 
gruppe, bevorzugt eine halogensubstituierte Phenylgruppe, 
bedeutet; und 




steht, v/obei n 1 fur eine ganze Zahl von 2 bis 5 steht; 

(c) R und R^ je ein V/assers toff atom, ein Halogen- 
atom, eine Alkylgruppe, eine niedrige Alkenylgruppe, eine 
unsubstituierte Phenylgruppe*, eine Styrylgruppe , eine 
niedrige Alkoxygruppe , eine halogensubstituierte niedrige 
Alkylgruppe, eine hydroxy substituierte niedrige Alkyl- 
gruppe, eine cyanosubstituierte niedrige Alkylgruppe, eine 
carboxysubstituierte niedrige Alkylgruppe, eine niedrig-al::- 
oxycarbonylsubstituierte niedrige Alkylgruppe , eine niedrige 
Alkylthiogruppe oder eine Furylgruppe bedeuten oder R^ und 
R- zusammen eine Alkylengruppe bilden; und 
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0 0 0 0 0 

(d) Y fUr -C-, -C-C- Oder -C-(CH 2 )pr-C- stent, 
worin n n eine ganze Zahl von 1 bis 4 bedeutet. 



Beispiele von erfindungsgemfiBen Verbindungen, die durch 
die obige allgemeine Forme 1 I dargestellt warden, sind in 
Tabelle 1 und spezifischer in Tabelle 2 aufgeftihrt. 

Tabelle 1 



o 
I 

NHNHCH. 



k n 7 3 



CI 



r 3 c 



NO, 



H, 3-C1, U-Cl, 2,1*-C1 2 , 3,«»-Cl 2 
2,U,6-C1 3 , 2,*»-Cl 2 6P, k-CHy 
3,5-(CH 3 ) 2t 2CH 3 UC1, 2C11»CF 3 , 



2C14CC1 3 . 



R « NHNHg, NHNH-^H^ , 



CH„ 



, NHNHCH 2 COOC 2 H 5 



0 

HHMHC0CH 2 0-toV W, HHMHC(CH 2 ) 3 COOCH. 
CI 

8 0 

1 1 

NHNHCNH 2 , NHNHCSC 8 H 1? (n), 

0 O O 

0 • "Kj • N ™00 • 

0 S 6 

0 CHj C0CH 3 

HHH^Q) , KMH 2 , K-NHCOCH 3 

CI 
I 

MHNsC-CH, 
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R = NHNH 2 , NHNIICH^, N!INHCH 2 CH=CH 0 , 



O 
8 



nhn(ch 3 ) 2 , nhnhc-^^-ci 



CI 



CI 



NO, 



0 

li 



NHNHCOCHgCl , Nl!NHCCH=CHCOOCH 3 , 



NHNHCC(CH 3 ) 3 , NHNHS0 2 NHCH 3 , 



CII. 



N-NHCH^ , N-N 



CH,. SO-CH- CH„CH=CH„ 

i V 2 3 i 2 2 



X 



, N-NH, 



S0 2 CH 3 



N-NH, 



COO- 
N-NHCOCH. 



S 

0 _ 

C-NHC 2 H 5 CO-^-Cl CH 

N-NHCOCH 3 , N-NHCOCH 3 , NHNsCHCH 2 CHCH 3 

NHN=CHj!^!) , NHN=CCH 2 CH 2 C00H f 



CH_CN 
I 2 



NHN=C^ , NHN=Ch^> , 



CH 2 C1 



f" 3 / CH 3 
N-N=C ^ 

CH, 



030021/0752 



2944783 

- 13 - 



- . 


0 

H 

R = NlINHC^H^n), NHNIICH, 




0 

NHNHCCH=CHC001I, NHNHSOg * 


CI R 


0 S 

II K 

NHNHCNHC 2 H^ t NHNHCNHCHgCHsC Il 2 , 


CI 


S C0CI S COCH 
1! _ | 3/ COC " 3 

NHNHCNH-/H) , N - , 

W COCH 3 




CONHC_H- 
1 2 5 






CH n CH- 

1 3 1 3 

NHN»C-OC_H_ , N-N»CHCH«CH , 








0 
1 

R = NHNHCC(CH 3 ) 3 , NHNHS0 2 CH 3 , 


CI R 


CH_ 

1 3 

NHNHCO0CH 3 , N-NHCOCH^ , NHN=CHOH^ , 


F 


NHN=CHCH=CH-^Q) , NHN=c' 

W CH 2 COOC 2 H 5 
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ci * 


/ CH 3 / SC,, 3 

R = N11NH 2 , NHN=C^ , NllNaC^ 

CHj SCH^ 


R 

C1 -#-°-^" N °2 


|/ CC 2»5 « 
R = NHNHP , NHNHCCH=CH-CH C1I_ 

N J 

CC 2 H 5 

CHCSCII CH- 0 0 

I I 0 II 
N-NH 2 , N-N1ICCH 2 CH 2 C0CH 3 


CI R 


0 
II 

R = NHNHCC 2 H 5 



Die neuen erfindungsgemaflen Diphenylatherverbindungen sind 
bei der Kontrolle von Unkrautern auf Feldern, wo die Nutz- 
pflanzen auf dem Halm sind, insbesondere Roisfeldern, niitz- 
lich. Sie kbnnen entweder fur die behandlung von mit Wasser 
gefUllten Feldern vor dem Auftreten von Unkrautern oder 
fur die Behandlung wahrend der Wachstumszeit in dem Feld 
fur die Nutzpflanzen, insbesondere dem Reisfeld, verwendet 
werden, v/enn die Be- bzw. Umpilanzung durchgefUhrt wurde. 
Die erfindungsgemaBen Verbindungen zeigen eine Uberlegene 
herbizide Aktivitat gegeniiber Smallerf lower umbrellaplant , 
Scirpus juncoides und Eleocharis kuroguwai, die zu den 
Cyperaceae gehoren, sowie ebenfalls gegeniiber Echinochloa 
crusgalli (Barnyardgrass bzw. Scheunenhof gras ) , das ein sehr 
schadliches Unlcraut auf dem frischgepf lanzten Reisfeld ist, 
Narrowleaf waterplantain und Sagittaria trifolia, die zu 
den Alismataceae gehoren, Monochria vaginalis, Rotala 
indica, Ludwigia prcstrata und Eclipta prostrata, die 
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einjarhlge, breitbiattrige Unkrauter sind, usw., und sie 
haben eine hohe Selektivitat , so da0 die Phytotoxizitat 
auf den verpf lanzten, im Wasser stehenden Reispflanzen 
sehr gering 1st. 

Weiterhln besitzen die Verbindungen Uberlegene spezifische 
Merkmale, insofern, als sie eine Uberlegene herbizide Akti- 
vitat und Restwiriaing bei der Bodenbehandlung vor dem Auf- 
treten der Unkrauter und bei der Behandlung von Stengeln 
und Slattern wis auch vom Boden gegenllber Unkrautem zei- 
gen, die Probleme auf den trockenen, erntetragenden Feldem 
verursachen, wie Fingerhirse (Crabgrass; Digitaria sanguina- 
lis), Fuchsschwanz (Foxtail), Scheunenhofgras (Barnyard- 
grass; Echinochloa crusgalli), Blaugras (Bluegrass), Fuchs- 
schwanzgras (Foxtailgrass) , Johnsongras (Johnsongrass) , 
Bermudagras (Bermudagrass) , Ackerquecke (Quackgrass) , Fuchs- 
schwanz (Redroot pigweed), WeiBer GansefuB (Lambsquarters; 
Chenopodium album), Wasserpfeffer (Smartweed) , GrieBwurz 
(Velvet leaf; Abutilon theophrasti) , Winde (Morningglory; 
Ipomoea), herzbla ttrige Kletten (Hertleaf cocklebur), Runex 
japonicus, Wilder Senf (Wild mustard), Hirtentftschel 
(Shepherdspurse) usw. , und sie zeigen weiterhin keine Phyto- 
toxizitat gegenUber Sojabohnen und ErdnUssen, die zu den 
Leguminosae gehoren, Baumwolle, Mais, Weizen usw., und sie 
besitzen nur eine geringe Phytotoxizitat, selbst v/enn sie 
bei der Behandlung in httheren Konzentrationen verwendet wer- 
den. 

Die neuen, durch die allgemeine Formel I dargestellten Ver- 
bindungen kcSnnen beispielsweise nach der folgenden Reac- 
tion hergestellt werden,wobei man von Verbindungen der Formel II 
ausgeht, die bekannt sind und die z.B. nach den Verfahren 
gemao den JA-PSen 49-236, 50-37740 und 54-95527 hergestellt 
werden kdnnen. 
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0 — "\(J>- N0 2 + RjNHN^ 



II III 



R, 



(A) B N-N 



R. 



(B) 




n 

I» 



worin X« filr ein Halogenatom, eine Nitrogruppe Oder eine Phen- 
oxygruppe stent, die durch die Formel 

(A), 



- 0 - 




m 

(B), 



n 

dargestellt wird, R^, R 2 und Rj je filr ein Wasserstoffaton 
Oder eine niedrige Alkylgruppe stehen und (A) m und (B) n die 
bei der allgemeinen Formel I gegebenen Definitionen be3itzen. 
Wenn die Verbindung der allgemeinen Formel II in einem geeigne- 
ten organischen Lbsungsmittel , z.B. Benzol, Dioxan Oder Di- 
methyliormamid,gel6st wird, und Alkylhydrazin der allgemeinen 
Formel III zugesetzt wird, wird die Reaktion leicht durchge- 
flihrt, so daB die Verbindungen der allgemeinen Formel I 1 mit 
hoher Ausbeute erhalten werden kann. Unter Verwendung der Ver- 
bindungen der Formel 1 1 , die selbstverstandlich auch Gegen- 
stand der vorliegenden Erfindung sind, kSnnen verachiedene 
Verbindungen der Formel I nach an sich bekannten Verfahren, 
wie im folgenden nMher erMutert wird, hergestellt werden. 

R 1 R 2 
I I 

RC0C1 (A) m N-N - COR 

NO. 



1) Formel I» + oder > ">9SV- o — (ck- 

(rco) 2 o .y^J V^/ 

R 1v2 = H oder niedrig-Alkyl * B 'n 



2 



R 3 = H 
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R l R 



(A) N-N=C 



RCOR' — (C )>" "\L '/" N °2 



2) Forma I* ♦ 

r x « H Oder niedrig-Alkyl 
«2~3 ■ H 

(A) j SR 

3) Formel I' ♦ cs 2 ♦ R J W *F\-o -/Q)- N °2 



r s h Oder niedrig-Alkyl 

r 



. , N-N»CHR 
(A^ 

U) Formel I' ♦ RCHO - V\- r, ^/r Vv- NO. 



r = H od.niedrig- (a)„ 
1 Alkyl 

R 2~3 = H 

J R. R 1 

I I 

(A) B H-N»COR 



5) Formel I' ♦ (RO) 3 -CR' ► 

r^ » H od.niedrig- Alkyl * B '» 



R 2~3 = " 



R, R 2 

r r 

N - N - CH,COOR 



6) Formel !■ ♦ ClClljCOOR * <CJ>- U "AV/ ""2 



(A)n N - « - - 2 



R l~2 



(B) 

« H oder niedrig-Alkyl 



n 



R 3 = H 
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X 



«, u 0 x 

I I II ^OH 

on *"' ,n \j~ -\ /— < x oh 



^ ( A ) N - N - P 

7) Pormel i» ♦ cipC — *■ ( i; ) >- O— ( ( ) >- NO 



3©— ^> 



OK (B) ^-' ^ 2 

* 'n 



X = 0, s 

R l~2 = H oder niedrig-Alkyl 
« 3 = H 



R l R 2 
I I 



8) Pormel I' + C1S0 2 R ► (L)>~ ° ~<O)~ N0 2 



H l— 2 = H oder niedrig-Alkyl 
R 3 = H 



(A) r N " * ' S ° 2 R 



m ,4 



R l R 2 

I I 



NO. 



0 m n - n - coon 

1 ' ^ (S) 
9) Formel I» + C1C0R » 0Q>- 0 ~\0 / 

< B >n 

R l^2 = H oder niedrig-Alk. 
r 3 e ;i 



10) Formel . I« ♦ RNCO 



(b) 

n A ^ 2 = H oder- niedr.Alk. 
R 3 = II 



(A) N * 

/ 



R l R 2 
I I 

N - N - CO - NHH 



NO. 
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R H 2 

r i 



( A ) N - N - CS - NIDI 

11) Form* 1* * KNCS > ^^)" ° ^ 

< D >„ 

R 1 , W 2 « n oder niedrig-Alk. 



R 3 -» H 



12) Formel I 1 ♦ 0 R 



(B)„ 



« H oder niedrig-Alk. 



R l R 2 

H - H — ¥CsO 



13) Formal I« ♦ C0C1 2 * | J£Jf- ° -\U/- N °2 

1(B), 

R 1 » H oder niedrig-Alk. 
R 3 - H 



2 



R, R 2v 0 
• I \ II 

0 0 / (A) » N-M-\C(CH. 

Ik) Formel 1* ♦ ClC(CH 2 ) n CcT( JJ^~°"^^" N °2 



Rj^jj « H oder niedrig-Alk. 

Rj a H 
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Verbindungen der Formel I mit herbizider AktiyitSt kbnnen 
nach den folgenden Realctionen hergestellt werden, wobei man 

von anderen Derivaten als den Verbindungen der Formel I' 
ausgeht: 

15) 

R, R. CI 

i i * . i 




Die Herstellung dor Verbindungen der allgemeinen Formel I 
wird in den folgenden Beispielen nSher erlautert, wobei bei 
den Verbindungen eine Zahl angegeben ist, wie sie in Tabel- 
le 2 verwendet wird. 

Belspiel 1 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-hydrazino-4 l - 

nitrodiphenylather (Verbindung Mr. 19) 

7,2 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3' ,H»-dinitrodipheny lather 
urd 50 ml Dioxan werden in einen 100 ml VierhaJLskolben go- 
geben, und nach dem Auflosen werden 2 g Hydrazinhydrat bei 
5 bis 10°C zugetropft. Danach riihrt man 2 h bei 25 bis 30°C. 
Nach Beendigung der Reaktion wird die Reaktionsfliissigkeit 
in 200 ml Wasser gegeben. Die entstehenden, ausgefSllten 
Kristalle v/erden abfiltricrt, mit Wasser gewaschen und ge- 
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trocknet. Die so erhaltenen Kristalle werden aus Xthanol um- 
kristallisiert; man erhalt 5 g der gevttnschten Verbindung 
Fp. 131 ,5 Ms 132°C. 

Beisolel 2 

Herstellung von 2,4-Dichlor-3 , -hydrazino-4»-nitrodiphenyl- 

Mther (Verbindung Nr. 7) _ . . 

44,5 g 2,4-Bis-(2,-^-dichlorphenoxy)-nitrobenzol und 100 ml 
Dioxan werden in einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet, 
und ruch dem Auflosen werden 15 ml Hydrazinbydrat zugegeben. 
Danach rUhrt man 8 h bei 60 bis 80°C. Nach Beendigung der 
Reaktion wird die entstehende Fltissigkeit in Wasser gegeben, 
die entstehenden, ausgefallten Kristalle werden abfiltriert, 
mit Wasser gewaschen'und getrocknet. Die so erhaltenen Kri- 
stalle werden aus Athanol umkristallisiert; man erhalt 26 g 
der angestrebten Verbindung, Fp. 124 bis 125 C. 



Bei spiel 3 

Herstellung von 3 ,5-Dimethyl-3M2-acetylhydrazino)-4«- 

nitrodlohenyiather ( Verbindung Nr. 18) 

7,0 g 3,5-Dimethylphenol, 7,5 g Kaliumcarbonat und 100 ml 
Dimethylformamid werden in einen 200 ml Vierhalskolben ein- 
geleitet und 11 g 2-Acetyl-1-(5-chlor-2-nitrophenyl)- 
hydrazin werden zugegeben. AnschlieBend ruhrt man 5 h bei 
140 bis 145°C. Nach Beendigung der Reaktion wird die ent- 
stehende Flussigkeit in Wasser gegeben und mit einem Lbsungs- 
mittelgemisch aus Benzol/Athylacetat extrahiert, danach 
mit Wasser gewaschen und Uber wass*rfreiem Natriumsulfat ge- 
trocknet. Nach dem Trocknen werden die Losungsmittel bei 
verringertem Druck abdestilliert und anschlieflend erfolgc 
eine Reinigung mittels einer Silikagelsaule unter Verwendung 
von Benzol (Athylace tat (1:1) als EntwicklungslSsungsraittel; 
man erhalt 2 g der angestrebten Verbindung, Fp. 192 bis 
193°C. 
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Belsplel 4 

Herstellung von 2,4-Dichlor-3^a^hoxymethylen)-hydrazino- 
4'-nltrodiphenvlather (Verbindung Nr. 10) 

2 g 2, 4-Dichlor-3' -hydrazino-4'-nitrodipheny lather und 50 ml 
Benzol werden in einen 100 ml Vierhalskolben eingeleitet. 
Nach dem AuflSsen gibt man 1 ml A'thyl-o-formiat und 1 Tropfen 
konz. Schwefelsaure zu und erhitzt anschlieflend unter Riick- 
flufl und RUhren wahrend 30 min. Die entstehende Reaktions- 
fltissigkeit wird abgekiihlt, mit Wasser gewaschen und Uber 
wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet. AnschlieBend v.Mrd 
Benzol bei vermindertem Druck abdestilliert und aus Athanol 
umkristallisiert; man erhalt 2,1 g der angestrebten Ver- 
bindung, Pp. 135 bis 136°C. 

Belspiel 5 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3' -(2-n-butyl- 
hydrazino ) -4' -nitrodipheny lather (Verbindung Nr. 21) und 
2-Chlor-4-trif luormethyl-3 ' -( 1 -n-butylhydrazino ) -4 » -nitro- 
diphenviather (Verbindung Nr. 98) 

3,6 g 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 ' ,4'-dinitrodiphenylather 
und 30 ml Dioxan werden in einen 50 ml Vierhalskolben einge- 
leitet. Nach dem Auflosen setzt man tropfenweise 2 g n-Butyl- 
hydrazin zu und riihrt dann 4 h bei Zlmmertemperatur. Zu der 
entstehenden Reaktionsfliissigkeit gibt man etv/a 200 ml Ben- 
zol, wascht anschliei3end mit Wasser und trocknet Uber was- 
serfreiem Natriumsulfat. Nach dem Abdestilli*»ren von Benzol 
bei vermindertem Druck erfolgen die Reinigung und Trennung 
•nittels einer Silikagelsaule unter Verwendung von Benzol 
als Entwicklungslosungsmittel; man erhalt Flussigkeiten 
von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 1 - ( 2-n-butylhydrazino ) -4 • - 
nitrodipheny lather (1,2 g) und 2-Chlor-4-trifluormethyl -3 f - 
(1 -n-butylhydrazino) -4' -nitrodiphenylather (1,3 g). 
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Bei spiel 6 

Hers tellung von 2-Chlor-4=trif luormethyl~3 ' - ( 2 , 2=dimethyl- 
hvdrazlno)-fr'-nitrodlphenvla ther (Verbindung Nr. 23) 

7,2 g 2° Chlo r~4= trif luo rme thy 1= 3 ' 8 ^ ! -dinit rodipheny lather 
und 100 ml Dioxan werden in einen 200 ml Viernalskolben 
eingeleitet. Nach dem AuflSsen gibt man 2,7 g 1 ,1 -Dimethyl- 
hydrazin bei Zimmertemperatur zu und rtlhrt 5 h bei 50 bis 
60°C. Die entstehende ReaktionsflUssigkeit wird abgektihlt 
und dann in Wasser gegeben* AnschlieBend wird mit Benzol 
©xtrahiert und tiber wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet. 
Nach der Abdestillation von Benzol unter vermindertea Druck 
©rfolgt die Reinigung mittels einer Silikagelsaule unter 
Verwendung von Benzol als Entwicklungslttsungsmittel °, man erhalt 
7 0 7 g des angestrebten Produkts in Form ©iner FlUssigkeito 

Bei spiel 7 

Herstellung von 2-ChJ/>r°4-trifluormethyl-3 , =(2~a"fchoxy~ 
carbonylmethylhydrazino ) =4 ■ -nitrodiphenylather (Verbindung 
Nr, 25) 

3,5 g 2~Chlor°4°trif luormethyl=3 11 -hydraziuo-4 0 =nitrodi° 
pheny lather, 1 g Triathylamin und 100 ml Toluol werden in 
©inen 200 ml Viernalskolben eingeleitet. Nach dem AuflBsen 
gibt man 1,7 g Ithylbromacetat zu und erhitzt warend 10 h 
unter RUhren am Rlickflufl. Nach dem RUhren wird das entste- 
hende Reaktionsmaterial in Wasser gegeben. Die entstehende 
Toluolschicht wird mit verdtinnter Chlorwasserstoffsaur* und 
mit Wasser gewaschen und tiber wasserfreiem Natriumsulfat ge° 
trocknet. Toluol wird bei vermlndertem Druck abuestilliert , 
und die entstehende, bilge Substanz wird mittels einer Sili- 
kagelsaule unter Verwendung von Benzol als Entwicklungs- 
lttsungsmittel gereinigt. Man erhalt 1 g des angestrebten 
Produktes, Fp. 99 bis 100°C. 
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Beispiel 8 

Herstellung von 2-Chlor-4- trif luormethyl-3* -(o,o-dia^hyl thio- 
phosphonvlhvdrazino)-4 , -nitrodiT3henvlather (V erbindung Nr. 26) 

3 ,4 g 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 • -hydrazino-4 « -nitrodiphenyl- 
ather, 1,1 g Triathylamin und 100 ml Isopropanol werden in 
einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet. Nach dem Auflosen 
gibt man tropfenweise bei Zimmertemperatur 1,9 g o,o-DiSthyl- 
thiophosphonylchlorid zu und riihrt 4 h bei 50 bis 60°C. Das 
entstehende Material wird abgektihlt und in V/asser gegeben. 
Die entstehende, olige Substanz wird zweimal mit 150 ml Ben- 
zol extrahiert, anschlieBend mit verdiinnter Chlorwasserstoff- 
saure, waflriger Natriumbicarbonatlcsung und Wasser gewa- 
schen und Uber wasserfreiem Natriumsulfat getroclmet. Das 
LSsungsmittel wird bei vermindertem Druck abdestilliert; man 
erhait 5 g einer oligen Substanz, die mittels einer Silika- 
gelsSule unter Yeivendung von Benzol als EntwicklungslSsungs- 
mittel gereinigt wird. Man erhalt 4 g des angestrebten Pro- 
duktes, Fp. 70 bis 71 °C. 

Beispiel 9 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3* -(2-fonnyl- 
hvdrazino)-4 , -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 27) 

3.4 g 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 1 -hydrazino-4 1 -nitrophenyl- 
Mther, 0,5 g Ameisensaure und 30 ml Athanol werden in einen 
50 ml Vierhalskolben eingeleitet, danach gelost und 2 h unter 
RUhren am RUckflufl erhitzt. Nach dem AbkUhlen wird Athanol 
bei vermindertem Druck abdestilliert. Die dabei erhaltene, 
feste Substanz wird aus Benzol /Athanol umkristallisiert; 

man erhalt 1 ,6 g der angestrebten Verbindung, Fp.176 bis 177°C. 

Beispiel 10 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3* -(2-crotonoyl- 
hvdrazlno)-4 , -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 33) 

3 . 5 g 2-Chlor-4- trif luormethyl-3 ' -hydrazino-4 ' -nitrodiphenyi- 
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Sther und 50 ml Eisessig werden in einen 100 ml Vierhalskol- 
ben gegeben. Nach dem Auflosen gibt man 2 g Crotonsaure- 
anhydrid bei Zimmerteraperatur hinzu und riihrt danach 3 h 
bei 80 bis 90°C. Die entstehende ReaktionsflUssigkeit wird 
in 300 ml Wasser gegeben, mit Athylacetat extrahiert, dann 
mit Wasser gewaschen und schliefllich iiber wasserfreiem 
Natriumsulfat getrocknet. Das LSsungsmittel wird bei vermin- 
dertem Druck abde«=tilliert. Das entstehende Material wird 
aus Benzol/n-Hexan umkristallisiert; man erhalt 2,8 g der 
angestrebten Verbindung, Fp. 170 bis 171°C. 

Beisniel 11 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluoro,ethyl-3M2-chloracetyl- 
hvdrazino)-4 , -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 37) 

3 , 5 g 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 * -hydrazino-4 » -nitrodi- 
phenylather, 1 ,2 g Triathylamin und 100 ml Benzol werden in 
einen 200 ml Vierhalskolben gegeben. Nach dem Auflosen gibt 
man tropfenweise 1,3 g Chloracetylchlorid zu und erhitzt 2 h 
unter RUhren am Rtlckflufl. Das entstehende Material wird ab- 
gekUhlt und dann in V/assei gegeben. Die entstehenden Kri- 
stalle werden durch Filtration gesammelt, mit Wasser gev/a- 
schen und getrocknet. Die entstehenden Rohkristalle werden 
aus Benzol umkristallisiert; man erhalt 2,9 g der ange- 
strebten Verbindung, Fp. 188 bis 188,5°C. 

Beisniel 12 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-(3-athoxycarbo- 
nylpropionyl) -hydrazino 4 • -nitrodipheny lather (Verbindung 

Nr. 44) 

2 g 2-Chlor-4- trif luormethyl-3 1 -hydrazino-4 1 -nitrodiphenvl- 
ather, 0,6 ml Pyridin und 20 ml Tetrahydrofuran werden in 
einen 50 ml Vierhalskolben gegeben. Nach dem AuflSsen gibt 
man langsam unter KUhlen bei -5 bis 0°C 1 g Monoathylsuccinat 
hinzu und ruhrt anschliefiend 1 h bei Zimmertemperatur. Die 
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entstehende Reaktionsfliissigkeit wird in Wasser gegeben, mit 
Ben2ol extrahiert und dann iiber wasserfreiem Natriumsulfat 
getrocknet. Benzol wird bei vermindertem Druck abdestilliert 
und das entstehende Material wird mittels einer Silikagel- 
saule unter Verwendung von Benzol/Athylacetat (4:1) als Ent- 
wicklungslosungsraittel gereinigt; man erhalt 1 g des ange- 
strebten Produktes, Fp. 117 bis 118°C. 

Belspiel 1? 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -(2-p-tosylhydrazi 
no)-4 ; -nitrodlphenvlather (Verbindung Nr. 49) 

3,4 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 l -hydrazino-4'-nitrodi- 
phenylather und 30 ml Pyridin werdcn in einen 100 ml Vier- 
halskolben gegeben und bei Zimmertemperatur mit 2 g p-Toluol- 
sulfonylchlorid verse tzt. Man rUhrt 1 h und laflt das ent- 
stehende Material Uber Nacht stehen. Die entstehende Reak- 
tionsflUssigkeic v»ird in Wasser gegeben, mit Benzol extra- 
hiert, anschlieflend mit Wasser gewaechen und Uber wasser- 
freiem Natriumsulfat getrocknet. Nach Abdestillieren des 
Lbsungsmittels bei vermindertem Druck wird das entstehende 
Material mittels einer Silikagelsaule unter Verwendung von 
Benzol/Athylacetat (4:1) als Entwicklungslosungsmittel ge- 
reinigt. Man erhalt 4 g der angestrebten Verbindung, Fp. 146 
bis 147°C. 

Beispiel 14 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif±uormethyl-3 '-athoxycarbonyl- 
hydrazino-4'-nitrodipherYl3th qr (Verbindung Nr. 53) 

3,5 g 2-Chlor-4-trif luornethyl-3 , -hydrazino-4'-nitrodipher.yl- 
Sther, 0,9 g Pyridin und 50 ml Toluol werden in einen 100 nl 
Vierhalskolben gegeben. Nach dem Auflosen und anschli-Bender. 
Abkiihlen auf 0 bis 5°C gibt man langsam 1 ,2 g Athylchlor- 
carbonat zu und riihrt 1 h bei der gleichen Temperatur. Toluol 
wird bei vermindertem Druck aus der entstehenden Reaktions- 
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fltissigkeit abdestilllert, 100 ml Wasser warden zugegeben 
und dann werden die entstehenden Kristalle durch Filtration 
gesammelt. Die so erhaltenen Rohkristalle werden aus 
Ithanul/Vasser umkristallisiert? man erhaTt 2,9 g der ange- 
atrebten Verbindung, Fp. 118 bis 119°C. 

Beisniel 15 

Herstellung von 2-Chlor-4=trifluormethyl-5Mn°octylthio) = 
carbonvlhvdrazino°4'-nitrodiPhenvlSther (Verbind ung Hr.58) 

3 9 5 g 2-Chlor-4- trif luormethyl=3 ' -hydrazino-4 ■ -nitrodi- 
pheny lather, 1 g TriSthylamin vmd 100 ml Benzol werden in ei- 
nen 200 ml Vierhalskolben gegebeno Nach dem AuflBsen setzt 
man tropfenweise bei Zimmertemperatur 2,1 g n-Octylthio- 
carbonylchlorid zu uhd rUhrt dann 3 a bei 55 bis 60°Co Das 
©ntstehende Material wird abgeklihlt und in Wasser gegeben* 
Mschliefiend wird die entstehende Benzolschicht abgetrennt, 
ait Wasser gewaschen und Uber wasserfreiea Natriumsulfat ge- 
teockneto Dann wird das Benzol abdestilllert, und das ©nt- 
stehende Material wird mittels ©iner Silikagelsaul® unter. 
Vertrendung von Benzol als EntwicklungslSsungsmittel gereinigt? 
Eaan erhalt 2,3 g der angestrebten Verbindungp Fp 0 83 bis 84°Co 

Beisniel 16 

Herstellung von 2-Chlor-4-trinuormethyl-3°=(4-athylsemi- 
carbazido^'-nitrodiohenvlSther (Verbindung H r. 60) 

3 , 4 g 2-Chlor-4- trif luormethyl~ 3 * -hydrazino-4 5 -nitrodiphenyl- 
ether und 50 ml Toluol werden in einen 100 ml Vierhalskolben 
gegeben. Nach dem Auflosen werden 1 ,4 g Ithylisocyanat , ge~ 
18st in 20 ml Toluol, und 2 bis 3 Tropfen Dibutylzinnlaurat 
tropfenweise bei Zimmertemperatur zugegeben. Die Tempera tur 
wird allmahlich erh6ht und anschliefiend erhitzt man ■ h 
unter RUhren am RUckflufl. Nach dem Abkuhlen werden die ent- 
stehenden, ausgefallenen Kristalle durch Filtration gesam- 
melt und mit Toluol gewaschen; man erhalt 3,3 g der ange- 
strebten Verbindung, Fp* 184 bis 185°Co 
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Beisplel 17 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 ' -thiosemicarb- 
azido-4 ' -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 65) 

3,5 g 2-Chlor-3-trifluormethyl-3 l -hydrazino-4'-nitrodiphenyl- 
Sther, 50 ml Xthanol, 0,9 ml konz. Chlorwasserstoffsaure und 
0,8 g Natriumthiocyanat werden in einen 100 ml Vierhalskolben 
gegeben und 6 h unter Rtlhren am RUckflufl erhitzt. Dann wird 
Xthanol bei vermindertem Druck abdestilliert. Anschlieflend 
werden 200 cm 3 Wasser zugegeben, die entstehenden Kristalle 
werden durch Filtration gesammelt and aus Athanol/Wasser 
umkristallisiert; man erhalt 0,9 g des angestrebten Produktes, 
Fp. 180,5 bis 183°Ci 

Beisplel 18 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 '-(4-athyl)-thio- 
semicarbazido-4' -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 67) 

3,4 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-hydrazino-4 , -nitrodiphenyl- 
ather und 100 ml Toluol werden in einen 200 ml Vierhalskol- 
ben gegeben. Nach dem.AuflBsen gibt man 0,9 g Xthylisothio- 
cyanat und 2 bis 3 Tropfen Dibutylzinnlaurat tropfenweise 
hinzu und erhitzt unter RUhren 10 h am RUckflufl. Nach dem Ab- 
ktthlen wird Toluol unter verringertem Druck abdestilliert. 
Man erhalt 5 g einer oligen, Kristalle enthaltenden Verbin- 
dung, die mit einer geringen Menge Benzol versetzt v/ird. Die 
entstehenden Kristalle werden durch Filtration gesammelt; 
man erhalt 1,7 g der angestrebten Verbindung, Fp.180 bis 181°C. 

Beisoiel 10 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 '-(dichlormalein- 
imidovl)-amino-4' -nitrodiphenvlather (Verbindung Nr. 71) 

3,4 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -hydrazino-4'-nitrodiphenyl- 
ather, 1 ,7 g Dichlormaleinsaureanhydrid und 100 ml Essigsaure 
werden in einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet, und dann 
rtihrt man 2 h bei 110°C. Nach dem Abkuhlen wird das entste- 
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hende Material in Wasser gegeben, die ausgefallenen Kristalle 
werden durch Filtration gesammelt, dann mit Wasser gewaschen 
und mit einer geringen Menge Xthanol versetzt. Man erhalt 
3,3 g der angestrebten Verbindung, Fp. 149 bis 150°C. 

Belsjpiel 20 

Herstellung von N-[5-(2-Chlor-4-trifluormethylphenoxy)-2- 
nitrophenvl l-amino-2 . 3-dihvdroisoindolinon (Verbindung Nr .75 ) 

3,5 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -hydrazino-4»-nitrodiphenyl- 
ather, 2,2 g Triathylamin und 100 ml Dioxan v/erden in einen 
200 ml Vierhalskolben gegeben. Nach dem Auflosen gibt man 
nach und nach 1,9 g 2-Chlormethylbenzoylchlorid bei Zimmer- 
temperatur hinzu und ruhrt 3 h bei 95 bis 100°C. Nach dem Ab- 
kiihlen wird das entstehende Material in Wasser gegeben, mit 
Benzol extrahiert, anschlieBend mit einer waflrigen Lbsung 
von Natriumhydrogensulfat und Wasser gewaschen und mit 
wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet. Nach dem Trocknen './ird 
Benzol bei vermindertem Druck abdestilliert. Das entstehende 
Material wird mittels einer SilikagelsSule unter Verwendung 
von Benzol/Xthylacetat (95:5) als En1nyicklungsl8sungsmitte: 
gereinigt; man erhalt 0,9 g der angestrebten Verbindung, 
Fp. 207 bis 208°C. 

Beispiel 21 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 '-(1-methylhydrazi- 
no)-4 ! -nltrodlohenvlather (Verbindung Nr. 76) 

36 g 2-Chlcr-4-trifluormethyl-3* ,4'-dinitrodiphenyiather und 
300 ml Dioxan werden in einen 500 ml Vierhalskolben einge- 
leitet. Anschlieflend gibt man 9 £ Methylhydrazin tropfen- 
weise bei 20°C oder darunter zu und rtihrt 2 h bei Zimnerten- 
peratur. Die entstehende Reaktionsf llissigkeit wird in Wasser 
gegeben, mit Benzol extrahiert, mit Wasser gewaschen und 
liber wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet. Benzol wird bei 
vermindertem Druck abdestilliert. Nach der Uml'.ri stall is zticn 
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aus Athanol erhalt man 24 g der angestrebten Verbindung, 
Fp. 96 bis 97°C. 

Beispiel 22 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-(1-methyl-2- 
methylsulf onylhydrazino ) -4 1 -nitrod iphenyiather (Verbindung 
Nr. 85) und 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-[l-methyl-2,2-bis- 
(methylsulf onyl) -Uydrazino ]-4 • -nitrodipheny lather (Verbindung 
Nr. 86) 

3,6 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-(l-iaethylhydrazino)-4 l - 
nitrodipheny lather , 1 g Triathylamin und 100 ml Benzol werden 
in einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet. 1 ,7 g Methan- 
sulfonylchlorid werden tropfenweise zugesetzt, wahrend die 
Temperatur bei 15°C Oder darunter gehalten wird. Danach riihrt 
man 1 h bei Zimmer temperatur. Die entstehende Reaktions- 
flUssigkeit wird in Wasser gegeben, die entstehende Benzol- 
schicht wird mifc Wasser gev/aschen und Uber wasserf reiem Natri- 
umsulfat getrocknet. Nach dem Trocknen wird Benzol unter ver- 
ringertem Druck abdestillisrt. Die entstehende Fliissigkeit 
wird mittels einer Silikagelsaule unter Verwendung von 
Benzol/Xth> lace tat (10:1) als EntwicklungslSsungsnittel ge- 
reinigtj man erhSlt 0,8 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-(1- 
methyl-2-methylsulf onylhydrazino) -4 1 -nitrodipheny lather 

(Fp. 117 bis 118°C) und 2,5 g 2-Chlor-4-t^ifluor^9thyl-3 , - 
[l-methyl-2,2-bis-(methylsulfonyl)-hydrazino J-4'-nitrodi- 

phenylather (Fp. 160 bis 161, 5°C). 
Beispiel 23 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -[l-methyl-2-(:i- 
methylsulfamoyl)-hydrazino]-4* -nitrodipheny la tner (Verbin- 

dung Nr. 87) 

3,6 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-5 , -(1-methylhyd^azino)-4 , - 
nitrodipheny lather, 1 g Triathylamin und 100 ml Benzol werden 
in einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet. Anschlie.Oend 
setzt man 1,9 g Methylaminosulfanioylchlorid tropfenweise bei 
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15°C oder darunter zu und riihrt 1 h bei Zimmertemperatur. 
Das entstehende Material wird in Wasser gegeben, die entste- 
hende Benzolschicht wird zweimal mit Wasser gewaschen und 
dann Uber wasserfreiem Natriumsulfat getrockneto Benzol wird 
bei verringertem Druck abdestillierto Nach der Umkristalli- 
sation aus Benzol/n-Hexan (1s1) erhalt man 3 g der ange- 
atrebten Verbindung, Fp. 124 bis 126°C 0 

Beispiel 24 

Herstellung von 2-Chlor-4=trif luoraethyl~3 ' ~ 0 t> 2 s 2~triacetyl- 
hvdrazino)°4'°nitrodiT)henvlatner ( Verbindung Nr. 102) 

3 P 5 g 2~Chlor~4~tri£luorme thyl=3 * ~hydrazino°4 » -nitrodiphenyl- 
&ther, 1,2 g TriaVthylamin und 100 ml Benzol werden in einen 
200 ml Vierhalskolben eingeleitet, Nach dem AuflBsen gibt 
man tropfenweise 2,6 g Acetylchlorid bei 5 bis 10°C zu und 
rUhrt 2 h bei 40 0 C. Nach dem Abktihlen wird das entstehende 
Material in Wasser gegeben und die entstehenden Kristalle 
werden durch Filtration gesammelto AnschlieGend warden sie 
durch eine SilikagelsSule unter Verwendung von Ber-zol/Xthyl- 
acetat (4s 1) als EntwicklungslSsungsmittel gereinigts man 
erhalt 4 g der angestrebten Verbindung, Fp 0 106 bis 107°C. 

Beispiel 25 

Herstellung von 2~Chlor~4-trifluormethyl=3M2=acetyl=1=a > th- 
oxycarbonvlhydrazlno ) -4 ' -nitrodiphenylSther (Verbindung Hr .105) 

3,9 g 2=Chlor°4=trifluormethyl-3'°(2-acetylhydrazino)=4- 
nitrodipheny lather, 1 ,2 g Triathylamin und 100 ml Benzol war- 
den in einen 200 ml Vierhalskolben eingeleitet 0 Nach dem 
AuflSsen setzt man 1 ,2 g Xthylchlorcarbonat tropfenweise 
bei 5 bis 10°C zu und rtihrt 2 h bei 40°C. Die entstehende 
ReaktionsflUssigkeitvdrd in Wasser gegeben. Die entstehenden 
Kristalle werden durch Filtration gesammelt und anschlieBend 
mittels einer SilikagelsMule unter Verwendung von Benzol/ 
Athylacetat (4s 1) als Entwicklungslosungsmittel gereinigt: 
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man erhalt 1,5 g der angestrebten Verbindung, Fp. 134 bis 
135°C. 

Beisplel 26 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-(2-acetyl-1- 
athylcarbamoylhydrazino ) -4 • -nitrodiphenylather (Verbin- 

dung Nr. 104) 

3,9 g 2-Chlor-4-ti-:-fluormethyl-3 f -(2-acetylhydra2ino)-4»- 
nltrodipheny lather und 100 ml Toluol werden in einen 200 ml 
Vierhclskolben eingeleitet und dann mit einer LSsung, die 
durch AuflSsen von 0,8 g Athylisocyanat in 5 ml Toluol er- 
halten wurde, und 1 Tropfen Dibutylzinnlaurat bei Zimmer- 
temperatur versetzt. AnschlieGend erhitzt man 6 h unter 
RUhren am RUckfluB. Toluol wird bei vermindertem Druck ab- 
destilliert. Nach der Reinigung mittels einer Silikagel- 
saule unter Verwendung von Benzol/ithylacetat (4:1) als Ent- 
wicklungslosungsmixtel erhalt man 3,5 g der angestrebten 
Verbindung in Form eines Ols. 

Beisplel 27 

Herstellunj von 2-Chlor-4-trifluormethyl-3Mn-heptyliden- 
hvdrazino^'-nitrodlphenvlather (Verbindung Hr. 11:3) 

3,5 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3'-hydrazino-4 , -nitrodiphenyl 
Sther und 30 ml Dio;:an v/erden in einen 50 ml Vierhalskolben 
eingeleitet. Nach dem Auflosen gibt man 1,5 g n-Heptyl- 
aldehyd und 3 Tropfen konz. Chiorwasserstoffsaure bei Zimmer 
tempera tur zu und ruhrt 4 h.'Das entstehende Material v/ird 
in 200 ml Wasser gegeber. AnschlieQend werden die entctehen- 
den Kristalle durch Filtration gesammelt und atis Athanol 
umkristallisiert; man erhalt 3,6 g der angestrebten Verb.in- 
dung, Fp. 93 bis 94°C. 
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Belspiel 28 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 ' - ( 1 -chlorathyli- 
den)-hvdrazino-4'-nitrodiPhenvlather (Verbindung Nr. 123) 

4,5 g 2-Chlo trif luormethyl-3 (2-acetylhydrazino) -4' - 
nitrodipheny lather und 2,9 g Phosphorpentachlorid werden in 
einen 50 ml Vierhalskolben eingeleitet. Anschlieflend ruhrt 
man etwa 1 h bei 70°C, bis die Entwicklung von Chlorwasser- 
stoffgas aufhSrt. Nach dem Abkiihlen wird «3nzol zugegeben 
und dann extrahiert. Die entstehende Benzollbsung wird 
dekantiert und fur die folgende Reaktion verwendet. 

3,2 g Phenol und 100 ml Benzol werden in einen 200 ml Vier- 
halskolben eingeleitet. Die wie oben beschrieben hergestellte 
Benzollosung wird tropfenweise zugegeben, wahrend die Tempe- 
ra tur bei 10 bis 15°C gehalten wird. Anschlieflend riihrt man 
3 h bei 20°C. Unter Verwendung von Stickst-iffgas wird Chlor- 
wasserstoffgas entfernt und Benzol bei vermindertem Druck ab- 
destilliert. Man erhalt 10 g einer Sligen Substanz, die dann 
mittels einer Silikagelsaule unter Verwendung von Benzol als 
Entwicklungslosungsmittel gereinigt wirdj man erhalt 2,6 g 
der angestrebten Verbindung, Fp. 1 03 bis 113°C. 

Beisplel 29 

Herstellung von 2-Chlor-4-trif luormethyl-3 '- (2-isopropyliden- 
hvdrazino)-4 t -nitrodiohenvldther (Verbindung Mr. 124) 

3,5 g 2-Chlor-4-trif luormethyl-3' -hydrazino-4 • -ni trodiphenyl- 
ather und 50 ml Aceton werden in einen 100 ml Vierhalskolben 
eingeleitet. Nach dem AuflSsen v/ird die entstehende LSsung 
1 h bei Zimmertemperatur stehengelassen. Aceton wird bei 
verringertem Druck aus der Reaktionsfliissigkeit abdestilliert 
man erhalt 3,5 g Rohkristalle, die aus Athanol umkristalli- 
siert werden. Man erhalt 2,5 g der angestrebten Verbindung, 
Fp. 134 bis 135°C. 
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Beispiel 50 

Herstellung von 2-Chlor-4-trinuormethyl-3'-[bis-(methyl- 
thio ) -methy len j-hydrazino-4 » -nitrodiphenylather ( Verbin- 
dung Nr. 140) 

3,5 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -hydra2ino-4' -nitrodi- 
phenylather und 60 ml Athanol werden in einen 200 ml Vier- 
halskolben eingeleitet und tropfenweise unter Riihren mit 
2,3 g Schwef elkohi snstoff versetzt. AnschlieBend setzt man 
eine durch Auf losen von 1 ,2 g Kaliumhydroxid in ithanol herge- 
stelli-.e LSsung zu und ruhrt 30 min bei Zimaertemperatur. V/ei- 
terhin gibt man 5 g Methyljodid zu und ruhrt 1 h bei 45 bis 
50°C. Die entstehende Reaktionsfliissigkeit wird in V/asser 
gegeben, mit Benzol extrahiert und mit wasserfreiem Natrium- 
sulfat getrocknet. Das Losungsmittel wird bei vermindertem 
Druck abdestilliert. Nach der Reinigung mittels einer Silika- 
gelsaule unter Verwendung von Benzol /n-Hexan (1:1) als Ent- 
wicklungslosungsmittel erhalt man 0,5 g der angestrebten 
Verbindung, Fp. 121 bis 124°C. 

Beispiel 31 

Herstellung von 0xalsa^e-bis-[5-(2-chlor-4-trifluormethyl- 
phenoxy)-2-nitrophenvl"l-hvdrazid (Verbindung Nr. 171) 

7,0 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -hydrazino-4' -nitrodiphenyl- 
ather, 2,5 »1 TriMthylarain und 80 nil Dio::an verden in eir.er. 
200 ml Vierhalskolben eingeleitet, tropfenweise unter Ruhre:: 
mit 1,3 g Oxalsaurechlorid versetzt und 2 h bei Zimmerteape- 
ratur umgesetzt. Die entstehende ReaktionsflUssigkeit wird 
in Wasser gegeben. Die cusgef aileron Kristalle werden durch 
Filtration gesammelt und an der Luft getrocknet. Diese Kri- 
stalle werden aus einem Losungsnittelgeaisch von Dioxan/Pan- 
zol umkristallisiert; man erhalt 6,2 g der angestrebton Ver- 
bindung, Fp. 266 bis 26S°C (Zers.). 
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Beispiel 32 

Herstellung von 2-Chlor-4-trifluoiwthyl-3^2Hnethyl-2- 
acetvlhv drazino^'-nitrodiphenviather (Verblndun.q Hr. 175) 

7,8 g 2-Chlor-4-trifluormethyl-3 , -(2-acetylhydrazino)-4 l - 
nitrodipheny lather, 2,8 g wasserfreies Kaliumcarbonat und 
100 ml Athanol werden in einen 200 ml Vierhalskolben einge- 
leitet und erhltzt. Wahrend die entstehende Fliissigkeit am 
RtickfluB bewegt bzw. geruhrt wird, werden 2,9 g Hethyloodid 
zugesetzt und die Umsetzung erfolgt wahrend 4 h. Die ent- 
stehende ReaktionsflUssigkeit. wird in Wasser gegeben, die 
ausgefailten Kristalle werden durch Filtration gesammelt und 
dann aus Methanol umkristallisiert; man erhalt 4,9 g der 
angestrebten Verbindung, Fp. 101,5 bis 102, 5°C. 

Andere Verbindungen, die unter die obige allgemeine Formel I 
fallen, kSnnen nach einem der oben erwahntan Verfahren synthe- 
tisiert werden, und die Einzelheiten des Syntheseverfahrens 
werden unter der Spalte "Syntheseverfahren Beispiel Nr." in 
der folgenden Tabelle angegeben. 

In der folgenden Tabelle 2 sind beispielhafte erfindungsge- 
mafle Verbindungen, die unter die allgemeine Formel I fallen, 
und ihre physikalischen Eigenschaften angegeben. 
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Wenn die erfindungsgeraafien Verbindungen als Herbizide ver- 
wendet werden, betragt die Menge an Mittel, die verv/endet 
wird, 2 bis 50 g, bevorzugt 5 bis 20 g, pro Ar filr ein Reis- 
feld (paddy field) und 5 bis 50 g, bevorzugt 5 bis 20 g f 
fur trockene Felder rnit Nutzpflanzen, obgleich die Henge 
durch den Boden in bestimmtem AusmaB im Fall der Bodenbehand- 
lung vor dem Auftreten der UnkrSuter beeinflufit v/ird. Als 
Behandlungsverfahren k5nnen eine Einarbeiiung in den Boden 
vor dem Pflanzen, die Behandlung des Bodens, die Behandlung 
des mit Wasser gefiillten Bodens, die Behandlung von Stengeln 
und Blattem wie auch des Bodens usw. durchgefuhrt v/erden. 
Das Behandlungsverfahren ist jedoch nicht auf diese Behand- 
lungen bescnrankt. 

Bei der praktischen Verv/endung der erfindungsgeraafien Verbin- 
dungen kSnnen sie in Form solcher Zubereitungen, wie als 
Staub bzw. Pulver, Granulat, benetzbare Pulver, Emulsion 
usw., verv/endet werden, jedoch ist die Verv/endung nicht auf 
diese Zubereitungen bescnrankt. 

Die erfindungsgemafien Verbindungen kSnnen direkt oder indi- 
rekt auf die zu kontrollierenden Pflanzen als herbizide Zu- 
sammensetzung, die iiblicherweise verv/endete Trager enthalt, 
Oder als Komponente in Rezepturen verwendet v/erden. 

Die im allgemeinen verwendeten TrSger bedeuten Substanzen, die 
zum AuflSsen, Dispergieren oder Diffundieren herbizider 
Verbindungen verwendet werden, ohne dafl ihre V/irksamkeit ver- 
schlechtert v/ird, und die selbst keine schadliche Virkung 
auf den Boden, die Umgebung, die /erv/endeten Vorrichtungen 
und die Nutzpflanzen austiben. Beispielsweise kSnnen Ilinerali- 
en, v/ie Bentonit, Ton, Montmorillonit usw., natUrliche Sub- 
stanzen, wie Cellulose, Sagemehlstaub, Starke usw., Harze, 
wie Polyvinylchlorid usw., und organische Ltisungsnittel , v:ie 
Benzol, Aceton, Alkohole, Ester, z.B. Athylacetat, er.fe 
werden. 
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Als oberfiachenaktive Mittel, die fur die Emulgierung, Di- 
spersion usw. verwendet werden konnen, kann man irgendwelche 
nichtionische., anionische, kationische und amphotere 
oberfiachenaktive Mittel einsetzen. Als Beispiele konnen 
Polyathylenglykol, Sorbitaniilsauremonoester, Hatriuradodecyl- 
benzolsulfonat, Lauryltrimethylammoniumchlorid, Stearyldi- 
methylbetain usw. erwShnt werden. 

Der Gehalt an Verbindungen, die durch die obige allgemeine 
Fonnel I dargestellt werden, in den erfindungsgemafien Herbi- 
ziden betragt bevorzugt 2 bis 10# fUr Granulat, ho bis 8055 
fUr benetzbare Pulver, 10 bis 50# fiir Bnulsionen und 1 bis 
5% fUr Pulver bzw. Staube. 

Die Zubereitungsbeispiele bzw. Beispiele ftir Rezepturen fiir 
die erfindungsgemaBen Verbindungen werden in folgenden aufge- 
fUhrt. Dies stellt jedoch keine Beschrankung dar. 

In den Rezepturbeispielen werden die aktiven Verbindungen 
der allgemeinen Fcrmel I durch die Nunraer der Verbindung in 
Tabelle 2 aasgefUhrt und "Telle" bedeutet "Gewichtsteile" . 

Rezepturbeisniel 1 

6 Telle Verbindung Nr. 78, 70 Telle Bentonit, 21 Teile Tallora, 
2 Teile Hatriumdodecylbenzolsulfonat und 1 Teil Ilatriunli- 
gninsulfonat werden vermischt und eine geeignete Menge an 
Wasser wird zugesetzt. Nach dem Verkneten erfolgt die Granu- 
lierung in an sich bekannter Weise mit einem Extrudiergranula- 
tor; man erhalt 100 Teile Granulat. 

Rezepturbeisniel 2 

50 Teile Verbindung Nr. 28, 40 Teile Diatomeenerde und 

10 Teile Natriumdodecylbenzolsulfonat werden vermischt und 

vermahlen; man erhalt 100 Teile eines benetzbaren Pulvers. 
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Rezepturbeispiel 3 

10 Telle Verbindung Nr. 75, 10 Telle Solpol 800A (ein Emul- 
giermittel, hergestellt von Toho Kagaku Co., Japan) und 
80 Telle Benzol werden zusaramen vermischt; man erhe.lt 100 Tei 
le einer Emulsion. 

Rezepturbeispiel 4 

60 Teile Verbindung Nr. 44, 30 Teile Talkum, 7 Telle Natrium- 
laurylphosphat und 3 Teile Natriumalkylnaphthalinsulfonat 
werder. zusammen vermischt; man erhalt 100 Teile eines benetz- 
baren Pulvers . 

Rezepturbeispiel 3 

5 Teile Verbindung Nr. 79, 73 Teile Bentonit, 20 Teile Talkum 
1 Teil Polyoxyathylenglykol-monolaurat und 1 Teil Natrium- 
naphthalinsulfcrat v/erden miteinander vermischt und mit einer 
geeigneten Menge an V/asser versetzt. Nach dem Verkneten 
erfolgt die Granulierung in an sich bekannter V/eise mittels 
eines Extrudiergranulators: man erhalt 100 Teile Granulat. 

Rezepturbeispiel 5 

3 Teile Verbindung Nr. 121 und 97 Teile Ton v/erden in der 
MUhle vermischt; man erhalt 100 Teile eines Staubs Oder Pul- 
vers. 

Werden die erfindun^sgemaflen Verbindungen als Herbizide ver- 
wendet, 1st es natiirlich moglich, sie im Gemisch mit einem 
Oder mehreren anderen Herbiziden, Pestiziden, wie Insektizi- 
den, Germiziden, Pflanzenwachstumsregulatoren usw. , Boden- 
konditioniermitteln Oder Dungeraitteln zu verwenden, und es 
1st weiterhin mbglich, sie in Rezepturen zusammen mit den 
obigen Materialien zuzubereiten. Man kann in einigen Fallen 
auch eine synergistische V/irkung erwarten. 



030021/0752 



99 - 



2944783 



Beispiele von Herbiziden, die gleichzeitig mit den erf indues 
gemaflen Herbiziden verwendet werden konnen, sind die folgen- 
den Verbindungen; dies soil jedoch keine BeschrSnkung sein. 

Auxin-Herbi zide 

2,4-Dichlorphenoxyessigsa'ure (einschlieBlich ihrer 
Ester und Salze) , 

2- Methyl-Whlorphenoxyessigsaure (einschlieBlich 
ihrer Ester und Salze), 

4-(2 ,4-Dichlorphenoxy)-buttersSure (einschlieBlich 
ihrer Ester und Salze) , 

3- Amino-2 , 5-dichlorbenzoesaure ; 

4- Chlor-2-oxobenzothiazol i n-3-yl-essigsaure ; 

Tri azln-Herbi zlde 

3-Chlor-4 , 6-bis- ( athylamino ) -1 , 3 1 5-triazin , 
2 , 4-Bis- ( athylamino ) -6-methylthio-1 , 3 , 5-triazin , 
2-Chlor-4-athylamino-6-isopropylamino-1 ,3 , 5-triazin, 
2-Xthylamino-4-isopropylamino-6-methylthio-1 ,3,5- 

trlazin, 

2- Chlor-4-diathylamino-6-athylamino-1 ,3 , 5-triazin; 

Harnstoff-Herbizide 

3- (3 ,4-Dichlorphenyl) -1 , 1 -diathylharnstoff , 

3- (3 ,4-Dichlorphenyl) -1 -metho3^-1 -methylharnstof f , 

1 , 1 -Dimethyl-3- ( 3-trif luormethylphenyl ) -harns tof f , 

1 - (2-Methylcyclohexyl) -3-phenylhamstof f , 

3- (4-Chlorphenyl) -1 -methoxy-1 -methylhamstoff , 

3- [4- (4-Chlorphenoxy ) -phenyl ]-1 , 1 -dimethylhamstoif , 

3-[4-(4-Methoxyphenbxy)-phenyl]-1,1-dJmethylharh3tof 

Saureanilld-Herbi zlde 

3' ,4 , -Dich." , ' > Ti> TV >pfcn?^iilid, 
2-Methyl-4-chlorphenoxyaceto-0-chloranilid, 
a-Chlor-N-isopropylacetanilid, 
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5-Chlor-4-methyl-2-propionanilido-1 ,3-thiazol , 
2-Chlor- (2 ' , 6 • -dinitroanilino ) -N-methyl-propionaraid , 
2-Chlor-2 » , 6 » -diathyl-N- ( butoxymethyl ) -acetanilid , 
2-Chlor-2 » ,6' -diathyl-N- (propoxyathyl) -acetanilid, 

2- Chlor-N-isopropylacetanilid; 

Hydroxybenzonitril-Herbizide 

4-Hydroxy-3 , 5-di jodbenzonitril , 
3 , 5-Dibrom-4-hydroxybenzonitril , 

4- Hydroxy-3,5-dijodbenzcnitril-octanoat, 

Uracil-Herbizide 

3- tert . -Butyl-5-chlor-6-msthyluracil , 

5- Brom-3-sek. -butyl-6-methyluracil , 
3-Cyclohexyl-5 ,6-trimethylenuracil , 

Dlphenvlather-Kdrbizide 

2 , 4-Dichlor-4 1 -nitrodiphenyla ther , 

2,4, 6-Trichlor-4 1 -ni trodiphenylather , 

2 ,4-Dichlor-3 ' -mcthoxy-4 • -nitrodiphenyla ther , 

2-Nitro-4-trif luormethyl-4 ' -ni trodiphenylather , 

2-Chlor-4- trif luormethyl-4 • -nitrodiphenyla ther , 

2-Chlor-4-trif luormethyl-3 • -methoxycarbonyl-4 • - 

nitrodiphenyla ther, 

Methyl ( - ) -2- [4- ( 2 , 4-dichlorphenoxy ) -phenoxy j-propio- 

nat. 



Carbaminsaure-Herbi zide 

Isopropyl-N-phenylcarbanat, 
Isopropyl-N-(3-chlorphenyl)-carbamat, 
Methyl-N-(3,4-dichlorphenyl)-carbamat, 
S-Athyldipropylthiocarbamat , 
S-p-Chlorbenzyldiathylthiocarbaroat, 
Methyl-N-(4-arainobenzolsulfonyl)-carbamat , 
Athyl-II , N-di-n-propylthiocarbanat , 
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4- Chlorbenzyl-N , H-diathylthiocarbama t , 
ithyl-N , N-hexamethylenthiocarbamat ; 

Anilin-Herbizide 

2,6-Dinitro-N,N-dipropyl-4-trifluonaethylanilin, 

N-Butyl-H-athyl-2 , 6-dinitro-4-trif luormethylanilin , 
3,A-Dimethyl-2,6-dinitro-N-1-athylpropylanilin; 

Pyridiniumsalz-Heroizide 

1,1* -Dimethyl-4 , 4 ' -bis-pyridiniundichlorid , 

9 , 1 0-Dihydroxy-8a , 1 Oa-diazoniaphenanthron-dibromid ; 

Andere Herbizlde 

N , N-Bi s - ( pho sphonomethyl ) -glycin , 

a , a , a-Trif luor-2 , 6-dinitro-N , N-dipropyl-p- toluidin , 

5- (2-Methyl-1 -piperidylcarbonylmethyl)-o , o-di- 
propylphosphoroditrioat , 

4-Amino-6-tert . -butyl-3-methylthio-1 , 2 , 4-triazin- 

5-on, 

o-ithyl-o-(2-nitro-5-methylphenyl)-N-sek.-butyl- 

phosphoroanidothio«tt , 

N-(p,o-Dipropyldithiophosphorylacetyl)-2-nethyl- 

piperidin, 

2,4-Diamino-5-methyltliio-6-chlorpyrimidin. 

Die herbizide Aktivitat der erfindungsgenaflen Verbindungen 
wird in den Testbeispielen naher erlautert. 

Testbeisoiel 1 

Test fUr die Kontrolle von Unkriiutern auf trockenen Feldem 
mit Nutzpflanzen entsprechend der Bodenbehandlung vor der 
Keimung. 

Ein luftgetrockneter Boden des trockenen Feldes [der durch 
ein Sieb mit einer lichten Tiaschcnv:eite von 14 ilesh (1,41 r_n) 
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hindurchgeht] (10 kg) wird in einen aus Harz (a/1000) 
hergestellten Topf gegeben und ein Diingernittel (N, P 2 0 5 und 
K 2 0, jeweils 1 g) wird auf die gesainte Bodenschicht angewen- 
det. Danach wird der l/assergehalt des Bodens auf 6055 maxi- 
male Y/asseraufnahmekapazitat eingestellt. Der Boden wird nit 
einer bestimaten Henge an Saraen einer zu prufenden Nutz- 
pflanze oder an Unkrautem gesat u:id dann wird rait Boden be- 
deckt. Eine FlUssigkeit, die man durch Verdunnen einer gege- 
benen Menge an Emulsion, hergestellt aus einer zu prufenden 
Verbindung, entsprechend Re zepturbei spiel 3, mit V/asser in 
einer Menge ensprechend 10 l/Ar erhalt, wird auf den Boden 
mit einem Spriihgerat mit geringem Druck aufgespriiht. 

Der Topf wird in ein Gewachshaus gestellt und die V.'asserzu- 
fuhr erfolgt so, daB die Pflanze wachst. 30 Tage nach dem 
Verspriihen des Mittels v/ird das Auftreten oder die V/achstums- 
bedingungen der Unlcrauter und der Nutzpflanzen gepriift, wobei 
man die in Tabelle 3 aufgefUhrten Ergebnisse erhalt. In dieser 
Tabelle ist die Phytotoxizitiit auf die Nutzpflanzen und die 
herbizide V/irkung auf die Unkrauter angegeben. Sie \/erden 
entsprechend den Standardbewertungsverfahren ausgedrUckt, 
die im folgenden erlautert werden, im Vergleich mit dem Auf- 
treten oder dem Wachs tuns zust and von Unkrautem oder Nutz- 
pflanzen mit dera luf tgetrockneten Gewicht an Unkrautem 
oder Nutzpflanzen in dem nicatbehandelten Tell. 

Die zu prufenden Verbindungen werden durch die Nuiamer der 
Verbindung von Tabelle 2 angegeben (dies betrifft die im 
folgenden erlauterten Tes tbeispiele) . Unter den gepruften 
Verbindungen der Tabelle 3 konnen die Verbindungen Mr. 11, 
13, 15. 16, 24, 177, 186 und 191 die folgenden Unkrauter in 
der Menge an verwendetem Mittel von 10 g/a vollstandig 
kontrollieren, und andere konnten sie in einer Menge von 
5 g/a kontrollieren: 
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Fuchsschwanz (Foxtail), Blaugrass (Bluegrass), Fuchsschvanz- 
gras (Foxtailgrass) , Johnsongras, Bermudagras, Ackerquecke 
(Quackgrass), Y/asserpfeffer (Smartweed), Grieflwurz (Velvet- 
leaf), Winde, Herzblattkletten (Hertleaf cocklebur) , Rumex 
japonicus, Wilder Serif (Wild mustard), HirtentSschel (Shep- 
herdspurse), usw.. 



Bewertungs standard : 

0: Prozentgehalt des Vorkommens der Unkrauter 
Oder der Nutzpflanzen, angegeben durch das 
Gewichtsverhaltnis in lufttrockenen Zustand, 
relativ zu den Unkriiutern Oder den Nutzpflan- 
zen im nichtbehandelten Tell 76 - 100$o 

1 . « » 51 - 75?$ 

2 . h « 36 - 50?< 

3. « n 11 - 35$i 

4. n ti 6 - 1055 

5. ii « 0 - 55» 



FUr die Unkrauter bzw. Nutzpflanzen vrerden die folgenden Ab- 

kUrzungen in den Tabellen 3 und 4 gewahlt: 

CG - Fingergras (Crabgrass) 

BG - Scheunenhofgras (Barnyardgrass) 

RP - Fuchsschvranz (Redroot pigweed) 

LQ - WeiBer GansefuB (Laiabsquarters) 

SB - Sojabohne 

BW - Baumwolle. 
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124 . 


5 
lO 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
O 0 




125 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




129 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 

0 0 




131 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 






5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




135 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


O 0 
O 0 




lVj 


5 
10 


5 5 5 5 

5 5 5 5 


0 0 
0 0 




Ikk 


5 

10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 

0 0 




1*5 


5 

10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




lk6 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 






5 

10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




1^9 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 
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150 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




155 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




156 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




157 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




158 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




159 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




160 


5 

10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




161 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




165 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




166 


5 
10 


5 5 5 5 
3 5 5 .5 


0 0 
0 0 




167 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 

0 0 




168 


5 
10 


5 5 5 5 

5 5 5 5 


0 0 

0 0 




169 


5 
10 


.5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 




170 


5 
10 


5-5 5 5 
5.5 5 5 


0 0 
0 0 




171 


5 
10 


5 5 5 5 

3 5 5 5 


0 0 
0 0 




172 


5 

10 j 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 
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, — — oc 




177' 


5 

1 O 

J.\J 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 


183 


5 

1 o 


5 5 5 5 

see 

5 5 5 5 


o o 

0 0 


186 


5 


5 5 5 *• 
5 5 5 5 


0 0 

o o 


189 


5 

lv 


5 5 5 5 

C a* mm — 

5 5 5 5 


o o 

0 0 


191 


5 
i n 

IU 


5 5 4 4 

E ^ m mm 

5 5 5 5 


0 0 
0 0 


193 


5 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 


196 


5 

1U 


5 5 5 5 

t* f mr _ 

5 5 5 5 


0 0 
0 o 


198 


5 

1U 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 o 
0 0 


199 


5 


5 5 5 5 

■» m mm 

5 5 5 5 


0 0 
0 0 


200 


5 

i n 
1U 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 


202 


5 

1U 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 o 
0 0 


205 


5 
10 


5 5 5 4 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 


Handels- 

orodukt 

NIP(1) 


20 

ko 


5 4 4 U 
5 5 5 5 


O 0 
0 0 


Unbehan- 

delter 

Teil 


' Zahl d. 
Pflanzen. 
Luftsetr. 
Gev/.d. 
Pflanz.(g 


43 38 28 19 
2.8 4.1 2.4 2.8 

) 


5 5 
10.3 6.U 



( 1 ) V/irkstof f : 2 , 4-Dichlor-4 • -nitrodiphenylS ther 
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Testbeispiel 2 

Herbizider Test fur die Behandlung von Stanraen, Stengeln Oder 
Halmen und Blattern von Nutzpflanzen, insbesondere auf 
trockenen Feldern. 

Ein luftgetrockneter Boden aus einera trockenen Feld [der 
durch ein 14 Mesh-Sieb (lichte Maschenweite 1,19 nun) hin- 
durchgeht] (450 g) wird in einen aus Harz (1/10 000) herge- 
stellten Topf gegeben. Ein Dungemittel (II, P 2 0^ und K 2 0, je- 
weils 100 mg) v/ird auf die gesarate Bodenschicht ange^andt. 
Danach wird der Wassergehalt des Bodens auf 60% der maximalen 
Wasseraufnahmekapazitat eingestellt. Der Boden wird mit einer 
bestimmten Menge an Samen einer zu priifenden Pflanze be sat 
und einheitlich mit Boden bedeckt, Der Topf v/ird in ein glas- 
gedecktes Gewachshaus gestellt, und beira Wachsen der Pflanzen 
erfolgt in zwei- bis dreiblattrigen Zustand die Behandlung 
der Stiele und der Blatter, indem ein benetzbares Zerstau- 
bungspulver, das geraafl dem obigen Rezepturbeispiel 4 herge- 
stellt wurde, angev/endet wurde, so dafl das zu priifende Mittel 
in einer Menge von 1000, 2000 oder 5000 ppm, ausgedriickt 
als Wirkstoff , vorhanden war, 30 Tage nach der Behandlung v *ird 
der Wachs turns zustand der zu priifenden Pflanze gepriift, wobei 
man die in Tabelle 4 aufgefiihrten Ergebnisse erhalt. In dieser 
Tabelle sind die angegebenen Sektionen der V/achstunsbedinrrun- 
gen der Nutzpflanzen und der Unkrauter die gleichen v:ie in 
Tabelle 3- 

Unter den in Tabelle 4 aufgefiihrten Verbindungen kontrollie- 
ren die Verbindungen Mr. 5, 9, 26, 61 , 62, 63, 70, 175, 179, 
186, 190 und 197 die folgenden Unkrauter vollstandig in einer 
Menge des verv/endeten Ilittels von 5 g/a, und andere Verbin- 
dungen kontrollieren sie vollig in einer Menge an verv/endetem 
Mittel von 2 g/a: Fuchsschv/anz (Foxtail), Blaugras, Fuchs- 
schv/anzgras , Johnsongras, Bernuda^ras , Ackerquecke, V.asser- 
pfeffer, Grieflwurz, V/inde, herzblattrige Kletxe, Rui.:e:: jcroo- 
nicus, V/ilder Senf, Hirtentaschel usw, 
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»epr. 


Verwendete 






UXJiVX cLU ICA 




Hutzpflan- 


rerb. 
Nr. 


Wirkstoff- 














mensets/a) 


CG 


BG 


HP 


LU 


;JB il.-.' 




2 


5 


5 




5 


0 


0 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




2 


5 


5 


i. 
'» 


5 


0 


0 


9 


5 


5 


5 


5 


5 


o 


o 


12 


2 


5 


5 


5 


*• 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


15 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


5 


5 


5 


5 


5 


o 

V 


o 


17 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 • 


5 


5 


5 


0 


0 


18 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


5 ! 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


23 


5 


5 


5 


5 


5 


u 


n 


26 


2 


5 


5 


• « 


i. 
** 


0 


0 




5 


5 


5 


5 

< 


} 0 


n 


27 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


j 




5 


5 


3 


f\ 
U 




31 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


* 

j 


5 


5 


5 


5 


r\ 
M 


o 


. 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


K 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


«i5 


2 


5 




j 




0 


0 


5 


5 


5 


5 


5 * 


0 


0 


59 


2 


5 


5 




5 


0 


0 
















5 


5 


5 


5 


5 


0 


o 


61 


2 


5 


5 


U 


5 


0 


0 


1 


5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 
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6l- 




2 


5 


5 




3 


0 


0 






5 


5 


5 


5 


3 


0 


0 


63 




2 


5 


5 


/i 


5 


0 


0 




5 


3 


5 


5 


5 


0 


0 


6'i 




2 


5 


5 




5 


0 


0 






5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


66 




2 


5 


5 


5 




0 


0 








5 


5 


5 


5 


0 


0 


67 




2 


5 


5 


5 




0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


69 




2 


5 


5 


5 


*« 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


70 




2 


.5 


5 


5 


J» 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


71 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


73 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


7 1 * 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


76 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 

t 


77 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


1 

0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 






2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


9k 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


95 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


97 j 




2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 
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9R 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




j 


j 


j 


«> 

j 


o 


0 


99 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




j 








o 


o 


100 


2 


3 


5 


5 


5 


0 


0 




-> 


-> 


c 
J 






n 




101 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




K 


./ 






C 






118 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




«t 
-/ 








- ^ 


n 




119 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 














o 


o 


123 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




«; 


K 

■J 


-> 








0 


132 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 






«; 
-j 






j 


o 


o 

v/ 


133 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 






-> 










u 


137 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 






c 
D 


5 


3 


5 


n 
O 




1*10 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




s 




-> 


c 

J 




n 


V-/ 


142 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




-/ 




-/ 






n 


o 


169 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




* 


«; 
-j 








o 


o 


173 


2 


5 


5 


5 


5 


o • 


0 




5 

J 








s 

-/ 


o 


o 


nk 


2 


5 


5 


5 


5 


0 


0 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


0 


175 


2 


5 


5 




li 


0 


oj 




5 


5 


5 


5 


5 


0 


01 
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208 


2 
5 


5 5 5 5 
5 5 5 5 


0 0 
0 0 


Handels- 
prod.NIP 


10 
20 


4 4 4 4! 

5 5 5 5 


2 2 

3 3 


Unbeh. 
Teil 


Zahl d. 

Pflanz. 

Luftge- 

trockn. 

Gev/.d. 

Pflanze 

(R) 


10 10 10 10 
22,5 31,8 30,9 29,3 


5 5 
3,3 7,1 



Testbeispiel 3 

Herbizider Test fur die Anfangszeit auf einem Reisfeld (1). 
Ein Boden aus einem Reisfeld (paddy field soil), in dera Sa- 
men von allgemeinen Unkrautern des Reisfeldes natUrlich im 
Gemisch vorhanden sind [der durch ein Sieb von 14 Mesh 
(1,414 mm) hindurchgeht ] (3,3 kg), wird in einen Wagner-Topf 
(a/5000) gegeben und ein DUngemittel (K,P 2 'J 5 und KgO, je- 
weils 0,8 g) wird auf die gesamte Bodenschicht angewendet. 
Danach wird eine geeignete Wassermenge zugegeben und dann wird 
geruhrt, wobei ein wassergefUllter Zustand erreicbt wird. Der 
Boden wird mit Samen von Unkrauterr. eines Reisfeldes und 
Knollen von Sagittaria trifolia und Eleocharis kuroguwai an- 
gesetzt, und zwei Stocks, die je zwei junge tfasserreispflan- 
zen (Blattalter der jungen Pflanze: 3,0) enthalten, die zu- 
vor gezuchtet v/urden, werden in den Boden ein^epflanzt und 
dann wird der Topf ir\ ein Gewachshaus gestellt. 

Zu Beginn des Auftretens der Unkrauter 2 Tage nach dem Ein- 
pflanzen der V.'asserreispflanzen erfolgt die Behandlung bei 
wassergefulltem Zustand, vozu ein Granulat verwendet wird, 
das aus einer bestimmten Menge der zu prUfenden Verbindungen 
hergestellt wurde, wobei das obige Rezepturbeispiel 5 ver- 
wendet wird. 



Einen Monat nach der Rehandiung werden der Zustand der Jr- 
krSuter und das AusmaO der Phytotoxizitat bei den V/asserreis- 
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pflanzen gepriift, v/obei man die in Tabelle 5 aufgefuhrten 
Ergebnisse erhalt. In dieser Tabelle vird das Auftreten 
von Unkrautern nit 6 Punkien v;ie bei Testbeispiel 1 bev/ertet 
und das Ausmafl der Phytotoxizitat gegeniiber den Y;asserreis- 
pflanzen wird in 6 Stufen bev/ertet als "ernster Schaden", 
"grofler Schaden" , "mittlerer Schaden" , "kleiner Schaden" , 
"geringer Schaden" und "kein Schaden". Y/ahrend der Versuchs- 
zeit wird das wassergefullte Niveau des Topzes bei 3 cn ge- 
halten, und zwar mit einer \7assereinlaugbehandlung von 
1 cm/Tag. 

Von den gepriiften Verbindungen gemaB Tabelle 5 kontrollieren 
die Verbindungen 1, 2, 4, 6, 48, 93, 103, 191 und 192 in fi- 
ner Menge von 15 g/a Eleocharis kuroguwai und Sagittaria tri- 
folia, und andere Verbindungen kontrollieren sie in einer 
Menge von verv/endetem Mittel von 7 g/a. 

Bewertungs standard der Phytotoxizitat: 

ernster Schaden: % des Vorhandenseins von Nutz- 

pflanzen,angogeben durch das Ge- 
wichtsverhaitnis in luf tsretrock- 
netern Zustand, ce::c gen auf die 
Nutzpflanzen im unbehandelten Teil 0 - 10'i 

groBer " " w 11 - 2C r A 

mittlerer » " " 21 - 50Ja 

kleiner » " " 51 - SO*', 

geringer " " " 81 - 95JS 

kein " " » 96 -100>5. 

In den folgenden Tabellen 5 und 6 werden die folgenden Ab- 
kiirzungen gev/ahlt: 
BG - Scheunenhcigras 

KRP - kloinblumige Regenschiropf lanze (Small-flower 

umbrella-plant) 

SJ - Scirpus juncoides 

NWP - V/asserpflanze mit schmalen Bllittern (Narrow-leaf v.-ater 

plantain) 

ABL - einjahriges, breitblattriges Unkraut (Annual broad leaf) 
AR - V/asserreis (Aquatic rice). 
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te" Ver 
bind. I 
Nr. 


- Hcn^e an) 

- ven/endJ 
V/irkstoffl 

(K/a 


Unkriiuter Hi 


fl. 


BG kRl? SJ NtfP ABL 




l 


, 5 
10 


ii 5 5 5 5s 
5 5 5 5 5 


nein 
■I 


2 


5 1 


4 5 5 5 5 

5 5 5 5 5 


ti 
•• 


3 


5 1 

10 j 


i» 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 
ii 


*» 


5 1 
10 j 


k 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 


6 


5 j 
10 | 


Ii 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


11 
ll 


8 


5 

10 ; 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
n 


18 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
it 


23 


1 5 

10 


5 5 5.5 5 
5 5 5 5 5 


II 
n 


28 


! 5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


•I 
n 


3*« 


1 5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


It 

n 


35 


1 3 

10 


M» 5 5 5 5 
1 5 5 5 5 5 


II 
n 




1 5 
10 


5 5 5 5 5 
| 5 5 5 5 5 


II 
n 


1*8 


r 5 

10 


* 5 5 5 5 
j 5 5 5 5 5 
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'•9 


5 

10 


J 5 5 5 J 
5 5 5 5 5 


Tit* 1 Tl 

It 




50 


r 
J 

JO 


*■ 5 5 5 5 

5 5 5 5 5 


II 

11 




51 


5 

.10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


1! 

tl 




58 


10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 

tl 




65 


5 
JO 


'» 5 j> 5 5 
5 5 5 5 5 


If 
II 




76 


! 5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
II 




77 


5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


fl 
It 




78 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


!t 
II 




79 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 

Tl 




80 


5 
10 


^ 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


1! 

n 




81 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


H 
ii 




82 


5 
10 


^ 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ft 
n 




83 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


il 
it 




Zk 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


fl 
ii 




85 


e 

J 

10 


5 5 5 5 5 

5 5 5 5 5 


II 

n 


86 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 

n 
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I 88 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


neir 

n 


89 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


tl 
•• 


90 


5 
10 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
ii 


91 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
•• 


92 


5 
10 


*» 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
ii 


93 


5 
10 


h 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
n 


9'» 


5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
n 


95 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
ii 


96 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
ii 


97 


5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
« 


98 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 

n 


99 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 

« 


101 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


It 

« 


102 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
It 


103 


5 
10 


*» 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
M 


10*» 


5 
10 


ft 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


i 

n 
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J 03 


3 


i» 


5 


5 


5 


5 


nein 




10 


3 


5 


5 


5 


5 


11 


106 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


ff 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


ri 


J 07 


5 


'1 


5 


5 


5 


5 


II 




10. 


5 


5 


5 


5 


5 


it 


J 09 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


tt 


123 


5 


k 


5 


5 


5 


5 


If 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


11 




5 


5 


5 


5 


5 


5 


ft 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


« 


l'i2 


5 


5 * 


5 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


it 




5 


Is 


5 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


n 


J5J 


5 


5 


r 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


n 


152 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


3 


5 


11 


153 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


It 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


11 


15'» 


5 


3 


5 


5 


5 


5 


It 




10 


3 


5 


5 


5 


5 


11 


J 62 


5 


5 


5 


3 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


11 


J 63 


5 


5 


5 


5 


5 


5 « 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


it 


l6i« 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


n 




10 


5 


r 


5 


5 


5 


n 


165 


5 


5 


5 


5 


5 


5 


II 




10 


5 


5 


5 


5 


5 


n 
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lf,6 


5 
10 


5 5 5 5 3 J 
5 5 5 5 5 


nein 
ii 


173 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 


J7'i 


5 
W 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 

w 


175 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
It 


176 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ft 
n 


177 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 
n 


178 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


It 

H 


179 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ft 
tl 

! 


180 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 
it 


181 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 .5 5 


u 
ii 


182 


5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 

n 


183 


5 

10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


tt 
n 


I8'i 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 

N 


186 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


If 
« 


187 


5 
10 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 


188 


5 
10 


5 *» 5 *» * 
5 5 5 5 5 


if - 

n 
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Handels- 
produkt 
X52 (+) 


20 
! 40 


5 '5 4 4 5 
5 5 5 5 5 


nein 


unbehand . 
Teil 


Zahl d.Pflan- 
zen.Luftgetr. 
Gew.d.Pflanzei 

(fi) 


114 38 43 62 76 
k 9,1 0,12 1 ,81 0,23 0,14 
I 


4 
21 ,1 



(+) V/irkstoff: a^-Dichlor-J^metho^^'-nitrodiphenylather 



Testbeispiel 4 

Herbi^ider Test fiir die Anfangszeit auf einem Reisfeld (2). 

Ein Reisfeldboden, in dem Samen allgemeiner Unkrauter eines 
Reisfeldes nattlrlich in Geraisch vorhandeh sind (der durch 
ein Sieb von 14 Hesh-bzv/. mit einer lichten Maschenv/eite 
von 1,41 mm hindurchgeht) (3,3 kg),wird in eine Wagner-Schale 
(a/5000) gegeben und ein DUngemittel (N, P 2 0 5 und K 2 0, je- 
weils 0,8 g) wird auf die gesamte Bodenschicht angewandt. 
Dann wird Wasser zugegeben und unter Bildung eines wasser- 
gcfiillten Zustands geriihrt. Der Boden wird jeweils mit Sanen 
yon Unkrautern des Reisfeldes und Knollen von Sagittaria tri- 
folia und fileocharis kuroguwai angesat, und zv/ei Stocks, die 
je zwei junge V/asserreispflanzen (Blattalter der jungen 
Pflanzen: 3,0) enthalten und die im voraus geztlchtet warden, 
werden eingepflanzt und im Gewachshaus geztichtet. 

Zu der Anfangszeit des Auftretens der Unlcrauter 7 Tage nach 
dem Pflanzon von v/asserreis enolgt die Behandlung bei in 
wassergefUllten Zustand> wobei ein Granulat verwendet v/ird, 
das aus einer bestimmten Menge der zu prttfenden Verbindun- 
gen, entsprechend dem obigen Rezepturbeispiel 1, hergest^lit 
worden ist. 

Einen Monat nach der Behandlung v/ird das Auf treten vcn Un- 
krautern tmd das AusmaB der Phytotoxizitat auf die '.vasserrei:? 
pflanzen untersucht, v;obei nan die in Tabelle 6 auxjefuhr 
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Ergebnisse erhalt. In dieser Tabelle wird der Zustand bzv;. 
das Auftreten der Unkrauter in 6 Stufen, vie bci Testbei- 
spiel 1 angegeben, und die Phytotoxizitat v/ird in 6 Vferten 
von "emster Schaden", "grofier Schaden", mittleror Schaden", 
"kleiner Schaden", "geringer Schaden" und "kein Schaden" 
angegeben, wobei die Bewertungen auf gleiche Weise vie bei 
Testbeispiel 3 erfolgen. 

Wahrend der Versuchszeit wird das Y/asserfiiliniveau des 
Topfes bei 3 cm mit einer Wasserzugabebehandlung von 
1 cm/Tag gehalten. 

Von den in Tabelle 6 aufgefuhrten, gepruften Verbindungen 
kontrollieren die Verbindungen Nr. 10, 33, 68, 112, 126, 
127, 128, 132, 165, 174, 176, 186, 187, 195 und 197 
Sagittaria trifolie und Eleocharis kuroguvai in einer ange- 
wendeten V/irkstoffmenge von 20 g/a und andere Verbindungen 
kontrollieren sie in einer Menge von 15 g an verwendetem 
Mittel/a. 
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Gepr. 
Verb. 
Nr. 


Menge an 
verv/end. 


Unkrauter I 

T 


lutz- 

# JL X • 


Wirkstoff f 
g/ a | 


nr> von «5.T Nl'/P ABL 


A3 


10 


15 1 


k 5 5 5 5 i 
5 5 5 5 5 


iein 
it 




Ih 


7 1 
15 1 


A 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


i; 

n 


20 


7 j 
15 j 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 
it 


33 


7 

15 j 


»♦ 5 5 5 5 
5 5 > 5 5 


ti 
it 


ko \ 


7 


5 5 5 5 5 

mm m tS. 

5 5 5 5 5 


ti 
it 




7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ti 

n 




k2 


7 

1 15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


fl 
ii 




*3 


1 7 
1 13 


5 5 5 .5 5 
1 5 5 5 5 5 


1! 
If 




45 


1 7 
1 15 


5 5 5 5 5 
1 5 5 5 5 5 


11 
tt 




k6 


1 7 
1 15 


5 5 5 5 5 

! — mm . mm " t» 

5 5 5 5 5 


SI 
It 




68 


r 7 

15 


4 5 5 5 5 
s S 5 5 5 


tt 
t 




7* 


1 7 
j 15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


tl 
l 


t 


75 


7 

15 


5 5 5 5 5 
j 5 5 5 5 5 


If 
i 


1 
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76 


' 7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


neir. 
» 




77 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ti 
it 




83 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
it 




87 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


. :i 
n 




97 


7 

| 15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


H 
II 




100 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5.5 5 5 5 


W 
II 




ill 


7 
15 


5 5 5 5 

■5 5 5 5 5 


It 

•1 

*" " 1 - 




112 


7 
15 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
II 




113 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5,5 5 5 5 


II 
II 




li'i 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
II 




115 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 




116 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
II 




117 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


1 

II 
■ 1 




120 


7 
15 


5 5 5 5 5, 
5 5 5 5 5 


II 
II 




122 


7 
15 


5 5 5 5 5 

5 5 5 5 5 


II 

II 




126 


7 

15 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 

M 
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127 


7 
15 


*» 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


nein 
it 


128 


7 

15 


* 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ti 
•t 


129 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ti 
it 


130 


7 
15 


5 5 5 5 
11 5 5 5 5 


ii 
n 


131 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ti 
n 


132 


7 
15 


5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
n 


135 


i 

15 


5 5 5 5 5 ! 
5 5 5 5 5 


ii • 


138 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 




139 


7 

15 


** 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 

n 


lkl 


7 
15 


*• 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
n 


ll»2 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 

it 


l*»3 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 

n 


165 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


n 

ft 

! 


166 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II . 

n 


nk 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


tl 
n 


176 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


■j 

• 
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180 


7 

I f 

15 


-> -> j 5 j 
5 5 5 5 5 


nein 
ti 


18H 


7 

15 


3 3 D 3 j 

5 5 5 5 5 


tt 
it 


185 


7 
1 

15 


3 5 5 5 5 

5 5 5 5 5 


ti 

n 


186 


7 
f 

15 


t* f5 c: e r 

5 5 5 5 5 


it 
tt 


187 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
tt 


188 


7 

15 


5 5 " 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
tt 


189 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
ft 


192 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 
fl 


193 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


II 

n 


195 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
n 


197 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


it 
n 


203 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
tt 


2Qk 


7 
15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
it 


206 


7 
15 


5 5 h 5 5 
5 5 5 5 5 


it 
it 


207 


7 

15 


5 3 3 3 3 
5 5 5 5 5 


it 
tt 


208 


7 

15 


5 5 5 5 5 
5 5 5 5 5 


ii 
tt 
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Handels- 
prod. 
Attack 
Yfeed(+) 


40 
60 


— zr 4*44 

5 5 3 4 5 


gerinc 
nein 


Unbehan- 

delter 

Teil 


Zahl d. 

Pflanzen. 

Luftgetr. 

Gev/.d. 

Pflanzen 

(g) 


93 28 3*8 75 45 
49,1 0,11 0,29 0,38 0,21 


4 

59,2 



(+) Wirkstoff : 3-Methyl-4-nitrodiphenylather. 
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